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LNDD 1113 



af Id 

D^partement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version: E 
I>ate : 21/03/2007 
1/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



bate de I'analyse de controle : J^...l ..(Skj Dj^P^Z^ 

Demande faite par : i?.J..A.Q....^ ! 

N° d'echantillon conceme : 4. tl^kll:> • 

Nature du milieu biologique : k^.MjM../^., 




Lieudedestockaae Chambre froide^ ; Congelateiir D n'>;^..-Cci\!^.}!J^ L^k^C^ 

Conditions de storkanf -sec D -20°C D. +4ocW ' 

Destockaae des flagnn^z a J2K. b O 

Date :(^.../.f.ir../..t..^ Heure :^... h.^X! Operateur : ....^.4....... 

SMtne : Versapak D Berlinger h Autre D no . ,r_f)_J2f </.^^ 

Cohformite par rapport m, nrore'; verbal 'd<>lrnr^ frA,.. ...r.^^,^^^. ^ ^^^^ ^^^^ 

Intearite des .srp/z^c ■ Qui Cji^ ' Nbn D ' 

Validation d^conformlte de I'echantillon (^flif^es) : 






L»b]tr>jatoire" 




vBBsm-^ 



AuXeer ... 



A 



LNDD 1114 



af id 

D^partement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version: E 
Date: 21/03/2007 
2/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE 

CONtROtE 



DE 



Date : g.., /,<>!/... /,Z<?.<^ Heure :M.,.. h..t^r " Operateur': z£7 

Localisation : salle n° .,.M..^...^.„.. 
/V° du flacon : .,.A^tl£^ 23 

Volume : .^.^...mL 
(si le milieu est com 

Validation de I'ouverture du scelle (Signatures) 



COPIE 



CEKIIFlte 



(SI le milieO e'st congele attendee sa decongelationpour mesurer le volume) ^^'^SSoSSjX 




■/ Heure: hv;....... • Operateuh 

Systeme : Versapak D BerTfnger q ^lAutJrje D 






N9 de sc(=IIp • 



N° de flacon : 

Volume restant : _ _ 

Lieu de ?t;Qpl<age Chambre froide D Congelateur D n°........ 

Conditions de stnrkaqp -80°cn -20°C D +4°C D 

Stockaae de la remi<f sous srollp 

^^^^ '• '' / ^ Heure :..;;„.. h.;U.. Oper^teur 

Validation de la remise sous scellg (Signatures) 



Laboratoire 



Temoih indepeii 




Expert 



^^'S^Pfi 



Autre 




[•^c-^ 



Y 



Cet enregistrement est a archlver dans le dossier anBlytlqUe de fa 



contre expertise. 



*n 



I 



LNDD 1115 



af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05A 
Version: C 
Date: 17/10/2006 
■ 1/1 



TRACABILITEBES FLACONS A ET B 



N°dei5erie: 
Reception gt StOCkaaB avant anrt.r.ic t rement fsi necessaimV 



Reception par 



Pate et Heure 



Stockaqe 



Stockaqe aores enrt. qistrem«»nt ; 



Flacons 



Entrepos6s par 



Pate et Heure 



Chatne de possessio n des flact ^nip a- 



EchantiHon A 825423 



Date 



16/04/2007 
69h36 



16/04/2007 



17/04/2007 
llh25 



17/04/2007 
llh45 



17/04/2007 
llh55 



Code operateur 



49/10 



01 



26 



26 



Localisation 



CH-FR.5 (-2000 



CHrFR.l {+4"'C) 



5alle 004 
(amblant) 



Salle 004 
(amblant) 



Salle 004 
.. (amblant).. 



Heure 



Lieu 



Raison du transfert 
D6stockage pour renumerotation 



Stockage apr&s nouvelie numerotation 



D^stockage pour tirage au sort n'>2 



Ouverture des scell^s 



IVCse en tube pour confirmation IRMS 
CEfc31) 






Chatne de posses sion des flacons B; 



Pate 



EchantiHon 



Code operateur Localisation 



Raison du transfert 



Cet enregistremeru est a conseryer darkle dossier de la serie s'iln-yapasdeposittfou dans le dossier positif. 



5 
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afid 

Departement des analyses 


ENREGISi'REMENT 


Codification : E-TEr05B 
\%rsion: C 
Date: 17/10/2006 
1/1 




TRACABBLITE DES ALIQUOTES 


AETB 


: ^ — ■■ -^ 1 

N°d(eSerle: 
£h2iQS.dfi.EessessIon des aliauot*.* A, 

Echantlllon A R^q-^-J-i 

1 — ■ , — 




Date 


Aliquote(s} 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 




17/04/2007 
12h20 


Aliquote EC31 


26 


Preparation Jusqu'a 
acetylatlon 


Confirmation IRMS(EC31) 




18/04/2007 
9hl0 


Aliquote EC31 


26 


Fin de preparation 








18/04/2007 
15hl5 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


■26.' ■• 

■J ' ■ ■ 


Ahaiyse GG/MS sur 
Hs:D22 ; ■'■{ 








18/04/2007 
18h00 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


26 


Reprise pour analyses ''. 
IRMS 






18/04/2007 
19h30 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


26 


Analyse- GC/C/IRMS sur 
ISOPRIIviE 2 


Absence 

d'appauvrissement 
isotopiaiie siahificatif 


















.. 








£»] 


*- 1 

aTne de possession des aiiniir>t.>e r- 

Echantlllpn 




Date 


Aliquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 






















■ '•■■'■ '. '■ ■ . ■ - " 







Cefen/Bgfe/remenresf a consent cfens te ctesfercte fa s^ 



t/ 
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XIL-iis 



LNDD 



ENIUEGISTREME^r^ 



Code: 

Version : 

Date : 



JjggRgCAPITULATiyE PES ANALYSES PRESENTRV..^; 



E-RECAP-Ol 

J 

09/06/2006 




N° de laboratoire : 
Produit(s)confirme(s) : 
pH mesure en cdnf : 



/W=)ibuy<; li4s^cpv^ ■^5KL^ 



^.1 



Density afFichee en conf : 
Refractometren" : 
* Density corrigde : 



^.©H 



/f,a^l 



Essai n° : 

Mode operatoire de preparation : • 

Mode op6ratoire d'analyse : '>i ,; 

. CG/SM(SCAN) [7] CG/SMXSl|i) 
CiySM □ CL/SM2 

IMM I [ . EPO 



IJM-AN-r'^m- 1 



J};: JCG/SM2:; 
CL/SM3 
CG/CyiRMS 



'^^^ 



; Version :fG^ 
Version ; 
;CG/SM3 I I 

CL/UV 
Cj/tometrie 



ES02 -BBS (CG-SM) 



ES02C -EPH (CG/SM) | 
ES03.-CD(CL/SM) | H 
ES04 -H (CG/SM) | | 
ES03C -LCH (CL/SM)r~l 



ES08 -HES (CG/SM)[ 

: ,ES08B-PS 

ESd3B:4]Gip7SM/SM) 

:ES05i^S2:(CG/SM/SM) 



ES06-.IMM 
ES07 -EPO 
ESSOl-HBOGs 
ESS02.-TS 





Code operateur de I'analyste : ^ 
Dateetparaphe .:^*?fk|^ 

of 

Hors portee d'accreditation : 

Raison ou nuni6ro d'dcart de la declaratioh en hors pdrtee-: 



Code operateur duresponsable : ^Q 
bate etparaphe ■J<^/oi^ j^^ 



a r/^mntir nar lo ri»or\nn 







LNDD 1119 



LNDD 



INSTItUeTIiDN 



Codi|cation : IrCONF-ai 

Versi6ij:;D 

Patef 17/01/2006 



1/2 



CONFIRMATION DE L-OWGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE 

GC/r/mMR 



PAR 



Appareil utilfsahlR • 



ISOPRiME MIGROIVIASS - ^ INSTRUMENT 



Mode oper atoire d'extranfinn • M-EX-24 

Mode op^ratoire de preparation da Miv Ar^tat^.- M-Tryiyj-j^ og 

Mode operatoire d'analysR- , . GC/MS: • -.^M-All^ . ■ : , .. ii: 

' - GC/C/IRMS: ' : M-AIMl' ff 
L'analyse CG/MS doit etre effectuee avant I'analyse GC/C/IRMS 

Mode operatoire de depoiiillemf.r.t • - GC/MS: M^RDP-05 

-GC/C/IRMS: M-DP-31 

Depouiller llanalyse GC/MS avant d'eflbctueir l'analyse GC/C/IRMS 



APPLICABLE le 
1 9 JAN. 2006 



^ 



#11 



LNDD 



Traiter simultanement 



un blanc urinaire 
un aliquot ^chantillon 



^ 



LNDD 1120 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 

. . 2/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE 
GC/C/TRMS p 



PAR 




B 



D 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 



Ajout d'une extraction sur Gilson : , 

Ajout de la preparation du mix acetate (M-EXMIX-05) -^ 
Ajout de M-RDP-05. - ^ . | 



31/10/2002 



24/01/2005 



28/10/2005 



17/01/2006 



m*\. 



f 



LNDD 1121 



LNDD 



MODE OPERATOERE 



Codification : M-EX -24 
Version :C 
Date : 17/01/2006 
1/4 



^<><^"'"^-^^ utilises :E-TE.03C,I.VOL.0U.EX.06J.^^^^^^^ 

Reniplir la fiche de preparation - confmnation/ centre expertise en CPG/C/SMRI E-TE-03C 

^^^^^^*^ Materiel P...*f . .. 

Keacf ifs et produits 



Prise d'essai selon I-VOL-01 
8 ml maximum par tube 



Tu^es Kimble 16x100 ntm 
Pipette Biohitl-5mI ' : 
Cones Biohit 



Centrifugation5iimiutes__J Centrifugeuse 4000 tr/min 



Transvaser le sumageant dans tube 

prelablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-06 



Evaporation a sec | 



Ajouter 1.5 ml de tampon phosphate 
pH = 6.5 



Agiter jusqu'4 dissolution comp lete 



Ajouter 2 gouttes de 
p-glucuronidase 



Boucher et agiter 1 seconde 



Hydrolyser IhOO ^ 55°C | 



Centrifiigation 5 minutes 



Transvaser le sumageant dans 

tubes prealablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-07 



Tubes Kimble 16x100 nun 
Pipette Pasteur 

Cartouches Bond Elut C18 500mg 
Tubes Kimbles 16x100 mm 

Bain a sec a 60°C 

Dispensette ■ 

Vortex 
Coinpte goirtte 

Bouchpns: Zymarck 
Vortex 

Etuve 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mni 

Pipetfe^Pasteur 



Cartouches Bond Elut C18 200mg 
Tubes Kimble 13x100 mm 



Evaporation a sec | Bain a sec a 60°G 



APPLICABLE le 
^ 9 MN. 2006 




ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



Azote 

Tampon Phosphate pH = 6.5 
Chambre froide a+4°C (cf M-P-05) 



P-glucuronidase 
Chambre froide a +4°C 



Azote 



t 



LNDD 1122 




MODE OPERATOliRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 

■ 2/4 ■ 



METHODE DE PREPARAITON POm LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 



METABOLITES DE LA TESTOSTFRone PAR GC/r/tRMS 



Operations 



Dissoudre et r6unir dans un tube 
les exti-aits du meme echantillon : 

Mettre de c6t6 un tube sec 
Ajouter 500 \i\ d'ac6tonitriIe dans 
les autres tubes et agiter 10s avant 
de les transvaser dans le tube sec 



Materiel 

Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 
Vortex 



Rincer les tubes transvases avec 
500^1 d'acdtonitrile 



Pipettman de 1 ml 
Pipette, pasteur 



Evaporation k sec | fiainasTOa^O^C ' 



Ajouter 50 \il de pyridine 
Ajouter 50 ^il d'arihydride acetique 



Reprendre par rotation 16g6re du 

tube en position quasi horizontale 

Agiter 5 secondes et boucher 



D6river le tube bien ferme IhOO 

k 60°Cou laisser 
une nuit a temperature ambiante 



Pipettman de 50 nl - Cones Greiner 
Vortex 

Vortex 



Bain a sec a 60°C 
ou 

Portoir a tubes sous hotte 



Evaporation a sec | Bain i sec a eO^C 



Ajouter I ml d*acetonitrile 
Agiter 10 secondes 

Ajouter 1 ml d'eau ultrapiire 
Agiter 10 secondes 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-08 



Evaporation k sec des fractions 

Fl (environ '2h00) 

F2 (environ lh30) 

F3 (environ 45min) 



Pipette Biohit 1-5 ml 
Cones Biohit 

Vbrtex : ; ^ ¥ 

Cartouches Baker C18 500 mg J 
Tubes kimble 13x100 mm 

Bain ^ sec a 80°C 



Reactifs et produits 

Ac^tonitrile 




^B- 



Acetonitrile 



Azote 



Pyridine d^ssech6e 
: Anhydride acetique > 99% 



Azote 

Acetonitrile 
Eauultrapure 



Azote 



5 



LNDD 1123 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 
— ^_^^ 3/4 



''^''^l^^^^i^^mHCONFIRMATIONDEL.Om^^^ 



^^^^3:^50UllSDELATCSTOSi^^ 



Traitement des fractions Fl, F2 et F3 



Operations 



Materiel 



Ajouter le SI selon I-VOL-01 



R6actifs et produits 



Ajouter 200 \il d'acetonitrile 



■■ ajout6 

Pipettman reglable de 200 \jlI 
Cones Greiner 



Reprendre par rotation legere du 
tube en position quasi horizontale 



Centrifugation 5 minutes J Centrifugeuse4000 tr/min - 



Transferer dans les vials 
pr&lablement identifi6s 

selon I-TRAC-03C 



r: 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de ITiexane 
selon I-VOL-01 



I Sertir et Agiter 1 secondes 



Vials en yerre avec insert 300 ni 

pu^vi^lssr^veiredji j^Smj ; 

selon ievoluine |. 

Bain a sec a 60°C 

'Pipettman r6glable de 200 jil ou 1ml 



Capsules k sertir- Vortex 



Acetonitrile 



m 



Azote 
Hexane 



Apfes analyse GC/MS : 



Reajustement du SI si necessaire 

(Cf. I-VOL-01) 

Agiter 10 secondes 



Evaporation h. sec 



Reprendre dans de ITiexane 
(CfI-VOL-01) 



Sertir et Agiter 10 secondes 



Seringue Hamilton de 50 ^il 

ou de 100 pi selon le volume ajout6 



Bain a sec a 60X 



Androstanol acetate H67 0.2mg/ml 



Azote 



^•P^*^°:T?g'^le:de2dO ill oufml ' Hexatie 



Capsules a sertir - Vortex 



10 



LNDD 1124 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/01/2006 
4/4 



METHODEDE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINF 1.1.^ 
..^IgTABOUTCSDELATESTOSTERONE VA^^^r^Zf''''^ ""^^ 



Action 



redige par 



Personne concernfee 



Cynthia MONGONGU 




Date 



16/01/2006 



Signature 



N^ Version 



B 



Creation du document. 



Modification des quantit6s de Si et d'ACN, ajout d'une remarque sur 
limportance dela rnt;,tirM. ^^ h^^-Y «= remarque sur 

A ^r. TT— ~. — ■ ■ ■ : 



A ->Passage- de projet en document valide • modification 
temps/temperature acetylation ' ""^^^^^^^^^o^ 



changement de cartouche pour M premiere extraction" 

addition d'une riouvelle fraction d'analyse 

reunion des aliqupts d'un meme ^chantillon avant derivation 

^^5^g|^-^-^^^ sous azot. (E- 

changementdecartouchgp«3urla»^^ ^ ,; V J 

addition dunenouvelle fraction d'analyse ■ ' I ■' 

reunion des aliquots d'unineme 6chantilldn avarit derivation 

changement SB en Slet ajout analyse GC/MS avant Gr/r/roiug 



14/10/2002 



04/02/2004 



16/07/2004 



17/01/2006 




II 



LNDD 1125 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codij5cation : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 
;■ . 1/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application: 

Duree d'extraction pour un tube: 

Tube utilise: 

Type de cartouche utilisSe: 



IrmsO.spe 

13.30min 

Kimble 16x1 00mm 

Bond Elut C18 Varlan 500mg/3ml 





ASSURANCE 
LNDD 



Documents utilises: I-M-02, l-N-02 



1. DISPOSITION DES SOLVANTS 

Voie 1 : Methanol 
Voie 2 : Eau ultrapure 
Voie 3 : Acetonitrile 
Voie 4 : Rien 
Voie 5 : Rien 
Voie 6 : Rien 
Voie 7 : Rien 
Voie 8: Rien 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre 

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les puges eau, air et/ou sdlvant. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes h extraire et a gauche les tubes de recueil et placer les cartouches . 

L'ordre de passage est le suivant: 

Blanc urinaire 1 4; 

Echantillon 1 

Blanc uriaire 2 

Echantillon 2 



ill 



Pour lancer I'extraction, voir I-N-02. 



\l 



LNDD 1126 



LNDD 



INSTRUCnON 



Codification : I-EX - 
Version : C 
Date : 06/02/2006 
■ 2/3 



06 



PREMIERE E:CTRACTI0N SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TEStOSTEROI^ PA^ r.r/n J^^' *"^ ^^^ 



?' DESCRIPTION DES PRTNPTPALES ETAPFS DE L'EXTPArTTOTvr ; 



Etape 



Conditionnement colonne 



Conditionnement colonne 



Chargement 6chantillon 
Lavage 



S6chage 



Elution 



Riiigage canule 
Rin<;age canule 



Source 



Methanol 



Eau ultrapure 



EchantiUoin 



Eau ultrapure 



Recueil 



Poubelle 



Poubelle 



Poubelle 



Methanol 



Eau ultrapure 



Methanol 



Poubelle 



Volume 
(ml) 



8.5 



1 minute 



Fraction 1 



Canule 



Canule 



Debit (ml/min) 



10 



10 



10 



20 



20 




15 
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LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

: 3/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTEROT^. PAP r^r^/r/iSLc ™^ °^^ 




B 



Acceptation du projet passage en version A 

Revision biennale ' ' 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 

d'elution * 



Revision biennale 

changement de c 

d'elution 

homogeneisation titre , ajout I-M-'02 et I-N-02 



changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
d'elution ^ 



24/10/2002 



31/08/2004 



06/02/2006 











H 



LNDD 1128 



LNDD 



INSTRUCTION 



Co(fification : I-EX -07 
Version : D . 
Date : 06/02/2006 
1/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION T^V 
L'ORIGINE^ Sjm^OL^TESDELA^EUsS^^^^^^ ""^ 



Application : 

Duree d' extraction par tube : 
Tube utilise de recueil utilise ; 
Type de cartouche utilis6e : 



Imislte.spe 

16.30 min 

Kimble 13x100 mm 

Bond Elut Ci8 Varian - 200 mg / 3 ml 



Documents utilises : I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOT VA NTS 



Voie 1. 


Methanol 


Voie2 


Eau ultrapure 


Voie 3 


Acetonitrile 


Voie 4 


Rien 


Voie 5 


Rien 


Voie 6 


Rien 


Voie? 


Rien 


Voie 8 


Rien 






G 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre. 



2. LANCEMENT DE T-'F-XTRACTION ; 

Effectuer les purges eau,. air et solvant si n^cessaire. Voir I-M-02. 

L'ordre depassage est le suivant : " ! 

Blanc urinaire 1 tube 1 ' ? 

Blanc uriiiaire r tube 2 

Blanc urinaire 1 .... 

Echantillon 1 tube 1 

Echantillon 1 tube 2 

Echantillon 1 .... 

Blanc urinaire 2 tube 1 

Blanc urinaire 2 tube 2 

Blanc urinaire 2 .... 



mseres 



15 
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Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 
■__ 2/3 



""^ToSS^^E^Sl^T- ^^^^"^^ <'"^> ^^«^ ^^ CONFIRMATION DE 
"^^^^ P^^ METABOL I TES B E LA TESTOSTERONE PAR GC/r/TPMS 



Echantillon2tube 1 
Echantillon2tube2 
EchantilIon2 .... 



Placer les cartouches et lancer I'extraction selon I-N-02. 



^' PESCRIPTION T)F,S PRTNrTPAT ir« v-r.f^s DE T.^ITYTP Ar^ro^r , [^W^^ 



Etape 



Conditionnetnent colonne 



Conditionnement colonne 



Chargement ^chantillon 



Preparation du melange 2 0% 
. ,: Lavage 



Preparation du melange 30% 
Lavage 



Sechage 



Elution 



Riii9age canule 

Rin9age canule 



Source 



Methanol 



Eau ultrapure 
Echantillon 



Ac6tonitrile/Eau ultrapure 



Acetonitrile / Eau ultrapure 20/80 



Ac^tonitri le / Eau ultrapure 
Acetonitrile / Eaii ultrapure 30/70 



Recueil 



Poubelle 



Poubelle 



Poubelle 



Mixer 



Poubelle 



Mixer 



PoiibfeUe 



Acetonitrile 

Eau ultrapure 
Methanol 



limnute^i 



Fraction 1 



Caiiule 



Canule 



Volume 
(ml) 



0.8/3.2 



0.6/1.4 



•2 



Ddbit 
(ml/min") 



10 



10 



30 



30 



20 



20 



[(> 



LNDD 1130 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version ; D 
Date : 06/02/2006 

3/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'QRIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifi6. par 



approuve par 



Personne concem^e 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Jacques DE CEAURRIZ ■ 



N° Version 



A 



B 




EVOLUTIONS 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du pfojet passage en version A 



Revision biennale 

changenaent des voluiries de lavage et d'dution 



Reajustement de I'extraction 



R^ajusteraent de rextraction 

D:homogeneisation du titre, ajout I-M^02 et I-N-02 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



22/04/2005 



06/02/2006 



m 




\i 
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LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -08 
Version : C 
Date : 08/0^/2005 

1/3 



TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLBDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



AppKsation : 


]niis2te.spe 


Duree d'extraction pour un tube ; ' 


41,3 min 


Tube utilise: 


Kimble 13x100 mm 


Type de cartouche utiKsee : 


Baker Ci8 


Volume de la cartouche : 


500mg/3ml 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



1 - DISPOSITION DES SOLVANTS : 



Voiel: 


Metiianol 


Voie2: 


H2O (ultrapure) 


Voie3: 


Acetoiutrile 


Voie4: 


Rien 


VoieS: 


Rien 


Voie6: 


Rien 


Voie7: 


Rien 


VoieS: 


Rien 



[!« Sf. ate" 



^OUBf^"^^ 



-Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent k !air fibre. 



2 - LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANAL\!SE : 

Effectuer les purges eau, air et solvant si nficessaire (cf I-M-02) 
Lancer Textraction sefon I-N-02 

Positionner i droite les tubes ^ extraire et ^ gauche les tubes eluats. 

UtSBser le gros rack, disposer au niveau des recevis les tubes 13x100 mm ins&es dans des tubes 

16x100 mm et placer les echantflbns dans tordre suivant : 



l^ 



LNDD 1132 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -08 
Version : C 
Date : 08/09/2005 

2/3 



TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Tubes des echantiDons 



Blanc urinaire 1 



Espace Mbre 



Espace libre 



EchantUbnl 



Espace Kbre 



Espace libre 



T\jbes des recueils 



Blanc urinaire 1 fiaction Fl (metabolites de la cortisons et du Cortisol) 



Blanc urinaire 1 fraction F2 (Keto) 



Blanc urinaje 1 fractforiF3 (Diol) 



Echantilfon 1 fraction F 1 Ctn6tab61es de la cortisone et du Cortisol) 



:Echantilbnl FractionF2 (K6to) 



Echantilbn 1 Fraction F3 (Diol) 



Placer les cartouches en kissant deux intervaHes de libre entre chaqiie cartouche et c 
ensuite sur RUN MONITOR puis sur RUN du Hiodule choisi 

3 - EXTRACTION SUR CARTOUCHE : 



*^l\^B^^^ 



Etape 



ConditionQement cotonne 



Conditionnement cobmie 



Chargsment fohantilton 



Preparation melange 30 % 



Lavage 



Preparation n>61ange 40 % 



Lavage 



Preparation melange 50 % 



EbtionFl 



Preparation melange 50 % 



ElutionFl 



Preparation melange 75 % 



EiutionF2 



Preparation melange 75 % 



Lavage 



EliitionF3 



Rin?age canule 



Lavaffi 



Solvant 



MeOH 



H2O 



Reprise CShCti-MO 50/50 



CH3CN-H2O 



CH3CN-H2O 30/70 



CH3CN-H2O 



CH3CN-H2O 40/60 



CH3CN-H2O 



CH3GN-H2O 50/50 



CH3GN-H2O 



CH3CN-H2O 50/50 



CH3CN-H2O 



CH3CN-H2O 75/25 



CH3CN-H2O 



CH3CN-H2O 75/25 



CH3CN 



H2O 



MeOH 



RectieU 



Poibelb 



Pbii^elle 



PdubeUe 



Mixer 



PoubeBe 



Voliuae (ml) 



Mixer 



Poubelb 



Mpcer 



Fraction 1 



Mixer 



Fraction 1 



Mixer 



Fraction 2 



Mixer 



Poubelb 



Faction 3 



Canute 



Poubelle 



2,5 



1,8/4,2 



2,4/3,6 



Debit (ml/mla) 



3/3 



1/1 



4,5 / 1,5 



2,4 /0,S 



3,2 



10 



10 



30 



30 



30 



30 



30 



30 



30 



30 



|5 
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LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -08 
Version : C 
Date : 08/09/2005 

: 3/3 



TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOUTJES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



r^dig6 par' 



v^rifie par 



v^rifie par 



approuv6 par 



N* Version 



1 



B 



■Persoj^'ecghceriSiie'- •'"";"-^." ^"--.-.^ 



Cynthia MONGONGU 



Caroline BASTIEN , 



Adeline MOLDSIA 



Jacques DE CEAURRIZ 






08/09/2005 



08/09/2005 ,r - 



08/09/2005 



08/09/2005 



EVOLU11E0??S 




Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 

analyse d'xme troisieme fraction 



Elimination d'une interference da;ns la fraction Fl - Changement titre 
pour homogen6isatioh • 



Date 



30/04/2002 



02/10/2002 



31/08/2004 



08/09/2005 




h 



LNDD 1134 




ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
1/4 



FICHE DE smvi BES ALIQTOTES - COWmMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

^^' v.'/JLIvIVIq 



Mode operatoire d'extraction: 



M-EX-24 



Echantillon: yV -g^ms 



Sexe : M 



Mise a I'ambiant de I'echantillon : Date : Lq-)Li)^ 
Prise d'essai: 



Heure ; 



Jl^"2^ 



Volume: 



K. mL 



Heure: 



yt^-^^Sy I Paraphe: QQ>^ 




Blanc urinaire : 



Preparation de I'echanfiUnn 



w^mL Paraphe: JS^^jS' 




*DLU: date limite d^utilisatioh 



1\ 



'S^iias 




ENREGISTREMENT 



Codification : . E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 

' ■" 2/4 



FICHE DE sum DES ALIQUOTES . <|ONFIR^ 

GC/C/mMS 



EN 




Analyse oar CG/MS 



_VolumeSI(jil) .( 



Volume hexane (nl) 



FriictionJFil: 



wtOO 



EractionH2 



Ajiais 



iPraction F3 



->-jGC> 



Si 



aasaa 



LNDD 1136 



LNDD 



ENKEGISTREMENT 



Codification : E-TE-03C 
Version: G 
Date: 17/01/2006 
3/4 



nCBE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Autres operations (dilution, r^injection..;) 



Operation 



Date 



Heure de d^but 



R^cup6re^ 






-=»^ tSri -■;'«■'-**■• .-.- J A. 



Identification du materiel utilise 



Paraphe 



.-> .jsj: <•-..»<•* ', 



Analyse par GC/C/IRMS 



Volume total SI pr^leve (fil) 



Volume final hexane (jil) 



Fraction Fl 



^2 



Go 

—IE- 



Fraction F2 



•^ 



Lvso 



Fraction F3 



vJlO 



%o 



Ih 



LNDD 1137 





LNDD 


ENREGISTREMENT 


Codification: E-TE-03C 
Version: G 
Date: 17/01/2006 






nCHE DE sravi DES AttQTJOTES^CQN^nON /CONTSE EXPERTISE EN 






Operation 


Date 


Heureded^but 


Recup^rea 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 


Kepiise par 
Hexane 

1 


wi-si^a 


^S"!^ 




. : 


2!^ 


Ejection 
GC/C/reMS 


>^^(vi> 


■ ^?HjLo 




ISOPRIME 5 


2^ 


Autres operations (concentration, dilution, reiAjection ) - ■ ^ ' |: 




Operation 


Date 


Heurededfebut 


OR^cupfirS ^ ' 


Identrhcation du materiel utilise 


Paraphe 








































: 










... ,'. 








- ,, , 
































.■V.-*-iXfij- — ,-. . 


. . - 


. J . : 


.; ■ -* v.>*"*-->»i(.-'-.^^"* 


.■ - . 































Ecartsn°: 



C« e;re«faft-e«« .« a™.»., d„^ fe ^^^^^^^^ 



^ 



LNDD 


MODE OPERATOIRE 


Codification : M-EXMIX-05 

Version : B 
Date :09/05/2006 
1/2 


METHODE DE PREPARATION mj MIX ACETAtlE ET Df MIX CAT, ArRTATK 


1. Preparation dn Mix Acetate pour la GC/MS: 

Operations Materiel 


■ 4 - '■ - ' 
Reactifetproduits 


Prelever 100 \xl de la solution Mix 

Acetate 
et transferer dans un vial k insert 


Vials en verre avec insert 
300nl 


Solution Mix Acetate 
(CH-Fr.l) 




Bain k sec a 60°C 

Pipiettm^r^gleage de 100 \i[ 
C6nes Greiner 




Evaporer a sec 


Azote 






Reprendre dans 100 |j.1 dliexane 


Hexane 






Sertir 
Agiter au vortex 


Gapsules ^sertir 
Vortex 




2. Preparation du Mix Cal Acetat 


e pour la GG/C/IRMS: 


Operations 


Materiel 


'Riactif et produits 


Prelever 50 \i\ de la solution Mix 

Cal Acetate 
et transferer dans un vial a insert 


Vials en verre avec insert 
300nl 


Solution Mix C^l Acetate 
(CH-Fr.l) 




Bain ^ sec a eCC 




Evaporer k sec 


Azote 






Reprendre dans 50 |il dliexane 


PipettDtnanr^gleable de lOO nl 
; G6nes Greiner 


Hexane 








Sertir 
Agiter au vortex 


C^suleai sertir 
Vortex 





iip-i' ""■''^'•P je 



[ 



15 MAI 2006 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



IS 



LNDD 1139 




MODE OPfeRATOIRE 



Codification : M-EXMIX-05 
Version : B 
Date :09/05/2006 
111 



METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAI. ACFT ATF 



\xm^y.-rt\^^^^m 



r&iige par 



v^fi6 par 



verifi6 par 



approuv6 par 



Wmm^^mm}-^:^^'&k 



Cynthia MONGONGU 



CorinneBUISSON 



Aurelie LAURENT 



N° Version 



B 




Jacques DE CEAURRIZ 






Creation du document, ■ . 



ajout du mix cej acetate 




A 



X 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-52 
Version : A 
Date :28/10/2005 
1/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS 



ASSURANCE QUALITS 
LNDD 



APPLICABLE le 



2 8 OCT. 2005 



COLONNE 

Type: 
Longueur: 
Diam&tre interne: 
Epaisseur du film: 

INJECTION 

Mode: 

Temperature injecteur: 
Volume inject6: 
Solvants de rin5age ALS: 



CONDITIONS RC; 

Temperature initiale: 
Gradient de temperature: 




DB17-MS JWSciCT 122.4732 

30m 

0.25nnn 

0.25jim 



Splitless (insert spliifless) 
280''C 

ini 

Solvant A: Acetonitrile 
SolVantB:Hexane 



70°C pendant Imin 
70->270''Ca30''C/min 
270X.pendant 12 min 
270->300''C k .10°C/min 
300°C pendant 3 min 
25.67 radii 



Temperature finale: : 

Tenpsd'analyse:' ■ ', 

Temps d'eqiulibrage de la colonne: 0.5 min , 

.Pression constante: AjusterleSIil0.7min(+/.0.5min) 

Temperature de la lignedetransfert SOO'C 



CONDITIONS SM: 




Solvent delay: 


9 min 


Temperature quad: 


ISOX 


Temperature Source: 


230''C 


Fichiertune: 


Autotune 


Mode d'acqmsition: 


Full scan, 50-550 uma 



if 



LNDD 1142 




Codification : M-AN-52 
Version : A 
Pate :28/10/2005 

'■ 2/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SES PRRCTreSli-TTPR 




m\iv 



H 



LNDD 1143 



Sequence Name 
Comment 
Operator 
Data Path: 
■ Top 

Instrument Control 
Data Analysis 



C: \MSDChem\l\sequence\20d'7\AvrilO.7.\18O4 . S 



2 6 . 

D: \MSD22\2007\AVRIL07\1804\ 
Pre-Seq Cmd : 
Pre-Seq Cmd: 
Pre-Seq Cmd: 



Top Post-Seq Cmd: 

Instrument Control Post-Seq Cmd: 
Data Analysis Post-Seq Cmd: 



Method Sections To Run 
(X) Full Method 
( ) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch' 
(X) Inject Anyway 
( )• Don't Inject 





Line 




Sampl 


e Name/M 


Lsc Info ■• 




1) 


Calibration 


1 












Datafile 




1804MixAc01 








Method 




MAN_52 








2) 


Calibration 


2 












Datafile 




1804MixAcO2 








Method 




MAN 52 








3) 


Blank 


3 


BlulF3 


MAN 52 


Blu 1 F3 




4) 


Sample 


4 


423f3 


MAN 52 


A 825423 


F3. 


5) 


Blank 


5 


BlulF2 


MAN 52 


Blu 1 F2 




6) 


Sample 


6 


423f2 


MAN 52 


A 825423 


F2 


7) 


Blank 


• 7 


BlulFl 


MAN 52 


Blu 1 Fl 




8) 


Sample 


• 8 


423fl 


MAN 52 


A 8 25 423 


Fl 


9) 


Blank 


9 


Blu2F3 : 


MAN 52^ 


Blu 2 'F3 




10) 


Sample 


10 


426f3 


MAN 52' 


A 825426 


F3 


11) 


Blank 


11 


Blu2F2 


MAN 52 ■ 


Blu 2 F2 




12) 


Sample 


12 


426f2 


MAN 52 


A 825426 


F2 


13) 


Blank 


13 


Blu2Fl 


MAN 52 


Blu 2 Fl 




14) 


Sample 


14 


426fl 


MAN 52 


A 825426 


Fl 



Sequence v6rifi6e par : ..A&. 
Remarques : 



'^^^'■i^gtf"'^ " " *'-j-frr-' f f—^T^^—t^j^-iti^ftj^-^'.* J. : ... _ 



—• *-j**-rtpr*h*^T*-rTt»-*,'»t-e^ ■-—-t-^A.ri'^ * 



Last Modified: Wed Apr 11 14 :'28 ; 32 2007 



Page: 1 
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LNDD 1144 



D:\Msd22\2007\Avril07\1 804\1 804MlxAc01 .D 

Data File Name 1804MixAc01.D 
Data File Patin D:\!\/lsd22\2007\Avril07\1804\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/18/2007 10:23 
Acq. JVietiiod File IVIAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 50 
Vial Number 1 

Misc Info Mix Acetate 002 50hg injects ; 




Temps de r6tention. temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Name • 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Signal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.67 




258 


7,225,268 


Etioclioianolone AC 


14.29 


1.339 


272 


13.952,405 


Androsterone AC 


14.55 


1.364 


272 


22,700,310 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.11 


1.416 


256 


14,013,359 


5a Androstan 3a 17b dio! diAC 


15.48 


1.450 


316 


17,354.583 


11 KetoEtiocholanolone AC 


16.97 


1.590 • 


271 


18,284,831 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19.p3 


1.783 


2?4 


16.595.726 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


Q^ Ratio 


5a AnclEOiS-feiRofeAQi^r.v— r- 


■>*»-. >— jT^'^^Ou-wft.****- 


.7.774,324... 


wi^jH^i^Sia*-*/' 


Etioclioianolone AC 


257 


9,126.593 


65.4 


Androsterone AC 


257 


10.079.996 • 


44.4 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


11,978,668 


85.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


11,119,314 


64.1 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 


16.072,469 


87.9 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


?,?7?,?Q2 


58,3 



!«. 



"if"^'- 



IVI3 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 ResDonse 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


4,253,122 


58.9 


Etiocholanolbne AC 


201 


5,951,814 


42.7 


Androsterone AC 


218 


7.268,034 


32.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


11.098.501 


79.2 • 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


9.137.287 


52.7 


1 1 KetoEtiocliolanolone AC 


286 


10,598.234 


58.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


4.282.278 


:25.8 , 



Page 1 of 2 



C:\IWSDCHEW1\CUSTRPT\MAN52.CRT 



4/18/200711^7 AM 




D:\Msd22\2007\Avril07\1804\1804MlxAc01.D 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol dlAC 




•"^HmnUiftfli 



ga Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnah 3a 20a diol diAC 




Page 2 of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



wma 



4/18/2007 11:07 AM 



l\ 



L^^!l146 



D:M«lsd22\2007\Avril07\1 SOW 8041VllxAcOZD 

Data File Name 1 804IVlixAc02.D 
Data. File Patli D:\Msd22\2007\Avril07\1804\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/18/2007 10:55 
Acq. Method File MAN_52,M. ,. 
Sample Name Mix Ac 100 
Vial Number 2. 

IVIisc Info Mix Acetate 0021 00nginject6 ■■. 



1 .-•■— •-o->- 




! 






-*-• 


csi t ano 


-«-rs^i»«.*>>.«ioa.i=> J 


-1 .»^— C3-»- 














-1 .SS«»— 0-7- 














1 .1 «h-».C37- 
















l^-^-O*^ 
















»<6C»0C3C30 


















aoo«3C3oa 


















■7-00<=»000 


















otoooooo 


















C>OOQ>OC7C3 


















-AOOOOOO 


















C»0C3OO00 










i 








aoooooo 


















1000000 


— ,. ■,ft....i 












/ 






T o.oo 


-t:£:oo -i.-*^c 


>c 




-to:o<=> 


-t a;oo 





l~lrTim.-t-.r?.. 



Temps de retention, temps de r6tention relatif et target Signal (Ml) 



_. . ■ . Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Target Signal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.67 




258 


18,215,812 


Etiocliolanolone AC 


14.30 


1.340 


272 


33,127,211 


Androsterone AC 


14.56 


1.365 


272 


54,735,227 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.11 


1.417 


256 


32.971,084 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.49 


1.452 


316 


42,609.429 


1 1 KetoEtiochoIanolone AC 


16i99j 


1.593 


271 


42,664,789 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19:05 


1.785. : 


284 


40.199.025 



M2 sigiial 



Name 



■^ 5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiochoIanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 



257 

257 

316. 

241 

191 

2^9' 



-.■..4a,36^;2-98- 
21,542,237 
24.121.267 
29,100.836 
25,930.474 
36.984,442 
23.130.832 



-406.3.-. 
65.0 
44.1 
88.3 
60.9 
86.7 
57.5 



rrfh^f^t**ir^sv4!- r^^^^ 



M3 signal 



N?me 



Q2?iqpal • Q2 Response Q2 Ratio 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiochoIanolone AC 

5b Preanan 3a 2ba diol diAC 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



10,547,896 
,13.490.759 
17,071.062 
25,585.959 
21,811,708 
25,436,479 
10.643:184 



57.9 
40.7 
31.2 
77.6 
<5i:2 
=59.6 
^26.5 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsierone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




«!P'Z<*^i^: 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 




'vSlsi.S'l-^.^-ijr-fii-. 



11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnari 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22\2007\AvrllOni804\Biu1F-t.D 

Data File Name Blu1F1.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1 804\ 

Operator 26 | 

Date Acquired 4/18/2007 16:52 
Acq. Metliod File IVIAN_52.M . F: 

Sample Name Blul F1 
Vial Number 7 

Misc Info Blaric urinaire 1 Pool 4 Fractiorj 1 dans 100pL 




Temps de retention, t emps de retention relatif et target Signal (MH 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol rilAO 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol rilAC 



■EStlimS RelRetTimi^ 



10.66 
0.00 
0:00 
0.00 

o.od^ 

16.90 
0.00 



243 
257 
257 
316 
241 
191 



0.000 

0;bbo 

0.000 
0.000 
1.586 
0.000 



Target Signal TarnRf Rftsf^npsp 



2,487,362 








11i827,265 





258 
272 
272 

^6 
cM6- 
271 
284 



Q1 signal QIResnn nse Q1 Ratio 



109.5 
0.0 

d.o 
d.o 

0.0 
89:3 



2,272.151 




13.241,059 




M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q2 signal Q2 Resnnni~» Q2 Ratio 



204 

201 

218 

241 

256 

^86, 

344 ' 



1.317,024 

V :. Q:: ': 



■::'o'": ' 

7,676,933 

b 



58.0 
0.0, 

b.o 

b-0 

Q.O 

^.0 

:tb 
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Sa Androstanoi AC 




Etiocholanolone AC 




Aridrosterone AC 




i>b Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 



SSii5gis»^FSl«S'^!5!i 




5a Androstan 3a 17b diol dIAC 




5b Preghan 3a 20a diol diAC 
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LNDD 1150 



D:\Msd22\2007\Avril07\1804\423f1.D 

Data File Name 423f1.D ; ■; 
Data File Path D:\lVlsd22\2007\Avril07\1804\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/18/2007 17:24 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 825423 F1 
Vial Number 8 

Misc Info A 825423 Fraction 1 dans lOOpL 



>iL^ 




A. 



± 



Temps de retention, te mps de retention relatif et target Signal f Mi ) 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan.Sa 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol riiAn 



IVI2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC . 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a. 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a dini riJAn 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol difi^r. 



Ret Time RelRf^tTir^^ 



10.65. 

0.00" 

0.00 

0.00 

0.00 

16.90 

0-00 



0.000 

o.opo 

0.000 
0.000 
1.588 
O.OOQ 



Target ?'qna' Target RespnnsA 

258 962j564 
2|2 

272 

256 
316 . 

271 15.886,746 
284 



Q1 signal Q1 Resnonse 01 Ra^j rt 



243 
^57 
257 
316 
241 
191 
_2§i 



1.074.162 

; 







14,217,578 





111.6 
0:0 
0.0 
0.0 
0.0 

89.5 

JLIL 



Q2 signal Q? RRsn^p se Q? Ratio 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



739,641 

: 

■■ 

9,241,726 




76.8 

0^ 

58.2 
00 
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5a Andrbstahol AC 




'5i5,- 



Etiocholanotone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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LNDD 1152 



D:\Nlsd22\2007\Avril07\1 804\B|uli=2.D I V 

Data File Name Blu1F2ip ' '•: ' 

Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\ 
Operator 26 

Date Acquired 4/18/2007 15:47 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F2 
Vial Number 5 

Misc info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 2 dans 400|jL 



i 



^r^t^. 



■M^-^W^ 



Temps de retention, te mps de retention relatif et target Stahal ( Mi) 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol dlAC 

5a Androstan 3a 17b dial dIAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAP. 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol dlAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan :;;a 20a din! rii/\n 



10.66 

14.32 

14.59 

0.00 

0.00 

0.00 

0.00 



243 
257 
257 
316 
241 
191 



Ret Time Rf»l Rf.^ Tjfyia 



1.343 
1.368 
0.000 
0.000 
0.000 
0000 



16,217.788 
34,808,672 
47.694,455 






. 



Tgrqef Signal . Tamet Rf»^popBo 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



Q1 signal Q1 Re sponse Q1 Ratio 



107.5 
62.9 
43.0 
0.0 
0.0 
0.0 
-JL2_ 



15.089,750 
55,303,047 
110,860,459 










M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol dlAC 

5a Androstan 3a 17b diol dlAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol dIAC 



Q2 signal U v Q?:Rfij=innr|g e Q? Ratin 



204. i:: 
201; 

218 
241 
256 
286 



.8,836,929; 

: ,20,281.153 

32.726.814; 



0. 







5m 

3f7 
29'i5 
OiO 
0.0 
0:0 
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:5a Androi^feinbi AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b dtol diAC 




5a Androstan 3a 17fa diol diAC 




11 KetoEtlocholanolone AC 




5b Pregnah 3a 20a diol diAC 
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LNDD 1154 



D:\Msd22\2007\AvrilO7\1 804\423f2.D 

Data File Name 423f2.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/18/2007 16:19 
Acq. IVIethod File MAN_52.IVI 
Sample Name A 825423 F2 
Vial Number 6 . 

Misc info A 825423 Fraction /dans 400uL 



jm^ SQaC 




Temps de retention, t emps de retention relatif et target Signal (M1> 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanoione AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 2Qa diol diAC 



Ret Time 



10.66 
14.31 
14.58 
•0.00 
0.00 
0.00 
OOP 



IVI2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanoione AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a dini dIAC 



243 
257 
257 
316 
241 
191 

2m, 



RelRetTimP 



1.343 
1.368 
0.000 
0.000 
0.000 
0.000 



Target Signal Target Rfisnnnsp 



5.059,917 
22.01 3i662 
33.059,441 











258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



4,670,357 
34,777,154 
76,450,792 






^0 



Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 



108.3 
63.3 
43.2 
0.0 
.0.0 
0.0 
9,9 



MS signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanoione AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q2:sidnal ; ;Q2Refinhhs e ■ Q2 Ratio 



204 
201 
218 
241 
■256 
286 
344 



;2,763,242: 
13,699,028 
23,484,508 











59.2 
39.4 
30.7 
0.0 
0.0 
0.0 
0.0 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol dlAC 




5a Androstan 3a 17b diol dlAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




-5bPr6gnan3a 20a diol diAC 
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LNDD 1156 



D:\Msd22\2007\Avril07\1804\Blu1F3.D 

Data File Name Blu1F3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1 804\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/18/2007 14:43 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F3 
Vial Number 3 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3 dans 1 00|jL 






9o^^^ 



A-i-jy^iL 






Temps de r6tentloh. t emps de r6tention relatif et target Signal (MH 



Name. 



6a Androstanol AC 

Etiocholanoione AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a t7b did diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 
" .5b Preonan 3a 20a dioidiAC 



WI2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanoione AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a din! riiAH 



■R?tTimg 



10:67 
0.00 
0.00 
15.11 
15.45 
0.00 
19.02 



-Rel Ret Tima 



0.000 
0.000 
1.416 
1.448 
0.000 



Target Signal Target Raspppsr^ 



243/ 

257 

257 

316 

241 

191 

269 



:4,279,679 




12.735,506 
2,614,220 


9142.64R 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



3,938,051 




14,832,048 
3,968.366 


15.750.842 



Q1 signal Q1 Reson hse Q1 ftatin 



108.7 

otd 

0.0 
85.9 
65.9 

0.0 
58.0 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanoione AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a. 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q2gignal ; Q2Resrvnn se Q? Ratio 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



2,345,093: 

'■■ ;. :,.. 


11764,002 
2,112,682 


4.095.905 



59.5 
0.0 
0.0 

79.3 

53.2 
0.0 

26.0 
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5a Androstanol AC 







SsHsSiSEfl^lsijisSiEtl 




,-».;. 








;:nn 




id 


IT 




'» 




: A 








,.oo ,,:« 



Etiocholanolone AC 



gS K|:|| ^;^ a gflflj! |S!«:| 




Androsferbne AC 







■■••.aa i«.»o i<«^o i«.«a i-a.ao iii>a iaImi' 'i'«:m 



5b Ahdrostan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtioctiolanolone AC 




Sb Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D:MVIsd22\2007\Avrn07«804M23f3.D 

Data File Name 423f3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\ 

Operator 26- 
Date Acquired 4/18/2007 15:15 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 825423 F3 
Vial Number 4 

Misc Info A 825423 Fraction 3 dans IOOmL 




44 ^^.14 ' '.^tJh. 



..iVWiA 



temps de retention, tem ps de retention relatif et target Signal ( Mi) 



N9mg 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AG 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol dlAC 

SaAndrostan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol riiAn 



WI2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol dIAC 

1'1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan Sa 2Qa din! riJAP. 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 2Qa diol rii^P. 



Ret Time Re! Rf^t^Tjm^^ 



10.65 

0.00 

0.00 

15.05 

15.41 

0.00 

18.98 



0.000 

aboo 

1.413 
1.447 
0.000 
1782 



Target: Slnn;^! 



258 
2^2 
2I2 
256 
316 
271 
284 



Target Resntpp^B 
1,579,300 




7,915,545 
4,124,061 


20.213.2.^0 



Q1 signal 



243 
257 
257 
316 
241 
191 



Q1 Responijifl 

1,699,145 



.0 

7,006,066 

2,651,989 


11658.479 




Q2 signal 



204 
201 ; 

218 

241: 

256' 
286^ 
344 



Q2 ResDQri.9fi 


Q2 Ratio 


951,389 . 


.60.2 .. 


,-:--.-.':bi;-'- 


.1 :-m-: ■ 


■0 


m 


:6,259,953 V 


7tl : 


■2,179.890 ,. 


52.9 





oro 


-_L2.P,6,7?7 


26.3 
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5a Androstanol AC ,3 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5aAndrostan3a17b diof diAC 




11 KetoEtlocholanolone AC 




5b Pregnaii 3a 20a diol dIAC 
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LNDD 1160 



afrd 

P^artement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-llC 
Version : A 
Date : 121/03/2007 
1/1 



1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM EN VUE 

D'UNE CONFIRMATION IRMS 



Ap jareil •: n^£2 Date :^^\un 

1 - Source d'innka^-n jt et et^nchm^ du svst^mp 

MSD Ioni59ou219majoritaire 

Abondaiice de rion 502 > 3% 

18/69 (H20), 28/69(N2), 32/69(02), 44/69 (€02) <;10% 

Obsenations : 



U 



0^ 



Qui Non Code 



2E. 



JIQ 



OQ 



}Q 



ts»«- --i^-sjp-^ -'. 



2- Conformity dii Miy 



Mix 



•Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Ref 



Ref 



Fichier 



^gci^ Ttcx Aefe^ 



-^y^^ ^.xA-c-^g 



Ref 



Hef 



■Ref 



*''*^^*«aS">%S^tr 



Observations eventuelles du responsable .; 



Ovii 



Non 



Code op 



}Q 



$Q 



Cet enregistrement est a archiver dans le classeur C-hU-Ech de I'appareil 




tlUDD 1161 



Wed Apr 18 08:50:06 2007 
C:\MSDCHEM\1\5973N\AT0NE.0 



5 97 3 Autotune 



Instrument: MSD22 



Mass 
Ab 4 
Pw50 



69. 00 

32328 

0. 63 



Mass 

Ab 

Pw50 



19.00 

71059 

0. 61 



Mass 502 .00 
Ab 4 7 523 
Pw50 . 60 



"T — 
66 



-]— ^ 



T 



V\ 



71 216 



221 



' — r 

500 ' 




Ion Pol 

Emission 

ElEnrgy 

Filament 

Repel ler 
lonFcus 
EntLens 
EntOf fs 



PFTBA 



POS 

34 . 6 
69. 9 

1 

26.77 
90.2 
14 .0 

19.07 



MassGain 
MassOf fs 
AniuGaln 
AmuOf f s 
Wid219 - 
DC Pol 

HEDEnab 
EMVolt.s 



267 

-10 

218 7 

128 

0.042 

NEG 

ON 
2141 



Samples a 

OPEN Averages ■ 3 

Stepslze 0.10 



Zones : 

MS . Source 

MS Quad 



230 Foreline 
150 



101 



505 



i?«"' ^?-°° -700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step- 10 
118 peaks Base: 69.00 Abundance: 384064 



100 
90 
80 

60- 
50- 
40 
30 
20- 
10 




-T^l4- 



100 



Mass 



200 



'300.. 



'.■4.0.0 , 



s" — r 
f.50 



600 



^^ ^^ Abund, Rel Abund : ISO kass Iso'^Abund Iso Ratio 

69.00 384064 100.00 7 00 ■ «-«"nci j.so .Ratxo 

219.00 320768 83.52 

502.00 42208 10.99 



220.00 
503.00 



: 416S 

13756 

421S 



1.09 

4. 29 

10.00 



h^ 



i»^«1162 



5973 Air and Water ChecJ 



Instrument: MSD22 

Wed Apr 18 08:51:27 2007 



Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step- 
66 peaks Base: 69.00 Abundance: 409152 
lOOn 



0. 10 



C ; \MSDCHEM\1\5 9_7 JjM\ 



'95 

90 - 

85 - 
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.69.00 4^o''9l"5^2 n'oo^.^oT'' ^^%Too '^° ^bund Xso Ratio 
18.10 3435 0.84 0. 00 
28.00 17784 4.35 29.10 



4572 

■ C 

221 



1.12 
0.00 
1.24 



**- !rrr>^~^4^ 



Current Params used: .ATONE. U 



Relative abundances : 
18/69 - 0.84 
28/69 = 4.35 
32/69 = 1.26 
44/69 = 0.11 
28/18 = 517.73 



Water%; 
Nitrogen% 
Oxygen* 

Carbon Dioxide% 
Nitrogen/Water% 



l^t 
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ENREGISTREMENt 



Codification : 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 



1/3 



FICHE D'ANALYSETreSULTAT ANAT.YSK QUALITATIVE aCJM^ Pnln> nr..^..\JJ;, 



GC/C/IRMS 



Echantillon ; 



A 825423 



Z] 



Tolerances fixees par I'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003lbCR ) 

Tolerances sur le tr et le trr : +/-1 «/o ou +/- 0,2 min (prendre la plus feible des deux) mWECEKtmfe , 

Pour les abohdances relatives >50% 

25 <ab< 50% 
<25% 



il est admis +/- lO'/o (en absolu ) de variation iSLwiM?^ OWGW^^ 
+/-20%(enrelatif) ^^ 

+/- 5% (en absolu) 



Calcul des abondances en : 



Tabulation: 



Surfece; 



Hauteur: 



Standard Interne: 



Tr(min) 



Fichier 



Mix 



10,67 



1804MixAc01 



Fraction Fl 



10,65 



423fl 



Fraction F2 



10.66 



423f2 



Fraction F3 



10,65 



4230 



Substance caracteris6e 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



ouz 
oui 
oui 



423n 



iichantillon 


M3 (%) 


Trr 


Ml (%) 


M2(%) 


1,588 


100 


89,5 


58,2 



X 


non 
non 
non 




■ X 




, X 


•S- ■■ 



Substance caractdrisSe : 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 


■ ■', ■ 



^^ 
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ENREGISTREMENT 



Codification 
Version ; 
Date : 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 

2/3 



FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUAHTAUVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Substance caract^ris6e 




Concordance des Tr : 
Concordance des Trr : 
Concordance globale des abondances relatives : 



out 
oui 
oui 



X 



X 



non 
non 
non 






Substance caract6ris6e : 5b Androstane-3a,17b-diol diAC 



Fichier : 



423f3 









Mix 




Echantillon 1 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2(%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


; Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




15,11 


■1,416 


100 


85i5 


' 79,2 


15,05 


: 1,413 


100 


88,5 


.79,1 


Tolerance basse 


14,96 


1,402 


-75,5 :■:; 


69,2' : 










Tolerance haute 


15,26 


1,430 


95,5 - 


89,2 


- 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives 



GUI 

oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




. X . 




X 





Substance caract^risfe : 1 5a Androstane-3a,17b^diol diAC 



Fichier : 



423f3 







Ma 




Echantillon | 




Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


. Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




15,48 


1,450 


^0^ 


64,1 


52.7 


15,41 


1,447 


100 


64,3 


52.9 


Tolerance basse 


15,33 


1,436 


54.1 


42,7 










Tolerance haute 


15,63 


1,465 


74.1 


62,7 





Concordance des Tr : 
Concordance des Trr : 
Concordance globaie des abondances relatives ; 



oui . 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



Substance caractdrisee : 



5b Pr6gnane-3a,20gdiol diAGi 



Fichiei" : 



423 f3 









Mix 


Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3(%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml(%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




19,03 


1,783 


100 

■ 


58,3 


25.8 


18,98 


1,782 


100 


57.7 


26,3 


Tolerance basse 


18,84 


1,765 


48,3 


20.6 








Toi6rance haute 


19,22 


1,801 


68.3 


31.0 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



f« 
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Codification ; 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 



F.CBED.A,UM.., u> , M^^^j^^s^^n-,^ ^,„^„ l„„ ,....^„. J^^ ,,,,^^,,^— _ 



Substance caract^risee : 



Fichier : 



Tolerance basse 



Tolerance haute 



Zl 



TrCmin;) 



Mix ,. 



Trr 



Ml(%>i 



100 




M2 (%^. 



M3 (%) 



Tr(min) 



. :EchantiIlon 



rV:Trr. 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globaie des abondances relatives : 



QUI 

oui 
oui 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



M3 (%) 





non 
non 
non 
















Substance caracterisee ; 



Fichier : 



Toldrance basse 



Tolerance haute 



Tr(min) 



Mix 



Trr 



Ml(%) 



100 



M2(%) 




.M3(%) 



Tr (min) 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : . 

Concordance globaie des abondances relatives : oui- .. 



■":l ',■■ 



Echantillon 



Trr 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



M3 (%) 





non 

non 
lion' 










'• ■' : : ■ ■ 


■■»■ ■ 



Paraphe et code op^rateur : 



ss^ 



Partie i remplir par le responsable : 



Caract^risation formelle de tous les analytes : 
Paraphe et code op6rateur : 



OUI 



^ 



^ ce 



non 



Date: 



Observations : 



Mlnir [ ^ 



Cetenregistrementestaczrchiyerdansle dossier de confirmation dehchantillon 



' ! '. 



51 
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Codification : M-AN -41 
Vision : B • 
Date :28/10/2005 
1/2 



"°"=°'=^™^»:fl^J?EPOTOLACONmMATIONDEL.ORIGnmDES 



■METABOLITES DB LA rasTaSTFPnNl. pa, ^■"""m 



COLONNK 

Type: 
Longueur: 
Diametre interne: 
Epaisseur du film; 

INJECTION 

Mode: 

Temperature injecteur: 
Volume inject6: 
Solvants de rin^age ALS: 



CONDirroNs or 

Temp6rature initiile: - : i . 
Gradient de temperature: 



Temperature finale: 
Temps d'analyse: 
Pression constante: 

INTERFACF 

Pifegeieau: 
Ligne de transfert: 
Four i combustion: 



DB17-MS JW Scien 122.4732 
30m 

025mm 

.0.25nm ASSURANCE QUALITY 

LNDD 

Splitlegs (insert splitless) 

280"'C 

lnl-4nl 

Solvant A: Ac^tonitrile 

SolvantB:Hexane APPLICABLE le 




70°G pendant' Imin 
70-^271''C:l30°C/min 
27PC->28rCa0.6"C/min 
281''C pendant 3 min 

281->300''Ci5°C/min 

300*Cpendant5mn 

45.min 

Ajuster le SI a environ 870s 



-lOO'C 

SSQ'C 

856°C 



2 8 OCT. 2005 



CONDTTTmSTR SM 
Mode d'acquisitiom 
Programmation de I'acquisition: 



ions 44, 45 et 46 
Temps d'acquiqition total:2580s 
a 100s RG open 
4 130s RG close 
a 160s RG open 
ilPOsRG close 
a 220s RG open 
l2S0sRGi^se' 
i75ps lis dose ^ 
12000s HS open 
4 2400s RG open 
i 2430s RG close 
4 2460s RG open 
a 2490s RG close 
>25i0sRGopen 
12540s RG close 



^^ 
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LNDD 



MODE OPl&RATOIRE 



Codification : M-AN -41 
Version : B 
Date :28/10/2005 
2/2 



MODEOPERATOMDJANALYSEPOmLACONm^ 



METABOLITES DE LA TESTOSTFUHNE PAR fePfiStl^T 




B 



iT vSwA P'°J'' "P'^^ ^^^^^^°^ '^ ^ d" SI en seconde. creation 



Revision biennale 



,14/10/2002 



28/10/2005 




M'-^ 



53 
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a f I d 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-INFO 
Version : D 
Date: 05/10/2006 
1/1 



COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE 



Cet enregistrement n'est a utillser que si la modification est URGENTE et majeure 
et/ou consequente et/ou applicable ^ plusieurs documents 



Reference(s) du(des docuraent(s) qualiteicohcenie(s) : f^n^^jsj , 4[^(\f(^ pC) ^ 



Dur6e d'application de la modification : 

n TEMPORAIRE, date de debut d'application : date de fm d'application: 

^ DEFINTnVE (modification a apporter dans la prochaine version du(des)doc.conceme(s)) 
date de debut d'application:. ..^.?>\p.\,\.<?:w 

Modification aoportee : 
f 1 

l"ip CCr t\a>t 




' \5o: «_G- <:\oit. 
^So WS c\o«. 









VISA PU RESPONSABLE TECHNIQUE: 







Identificati on par uh NtFMERO..^^ 
et vaUdation de cet enrg xi strement par i 'Assurance Qualite ftamnnn) 

L'original de cet enregistrement est a archiver vivant a I'Assurance Qualite 



^ 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804Blu2F1.raw 
Proiect controle2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Une: 19 
MSfile:h^AN41 
Inlet GC-combus«on 
Inlet file: M-AN41 . 
Sample 10: 
Description; Blanc urinalre 2 Pool 4 FI/BOul 



Aciquistlon Date: 18/4/0721:41 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Tvpe:. 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Ran Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF Cuncallbrated) 
Gas: C02 . Uncallbtated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 .20 



Molecular delta 
Label: . Value: 
delta 45 -34.63 

delta 46 -20.08 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

■; Equilibrium correction: None 



Peal( No 


major 
Heiflht(nA) 


RT{5ec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 
2 
3 

11 

12 

. 13 


5.37 
5.43 
5.42 
5.02 
5.04 
5.12 


128.0 

187.8 

247.9 
2427.8 
2487.7 . 
2547.7 


1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1680E-02 
1,1680E-02 
1.t679E-02 


3.8108E-03 
3.8097E-03 
3.8093E-03 
3.8095E-03 
■3.8113E-03 
3.811«E.03 



Mean: 1.1679E-02 3.8104E-03 
.StdDevofmpi,): 0.03 0.27 



Sample Data 



Pealc No 



RT (Sec) 



870.4 
1019.0 



1563.7 
1796.7 
1889.0 



Major Heigtit 
(!2A1 



0.83 



0.34 



0.43 
1.72 
5.05 



Major Area 



3.1441 E-09 
1.4776E-08 
1.8633E-09 
4.669gE-08 
3.7455E-09 
1.89e5E-08 
7.1242E-06 



Ratio 45/44 



1.1679E-02 
1.1731E-02 
1.1684E-02 
1.1799^-02 
1.1799E-02 
1.1792E-02 
1.18bOE-02 



Raw Delta 



0.00 

4.44 

0.41 

10.21 

10.25 

9.64 

10.29, 



delta 13C 



-35.33 
-34.89 



-24.76 
-25.39 
-?4.74 



Ratio 46/44 



3.6085E-03 
3.6993E-03 
3.89.65E-b3 
3.6991 E-03 
3.6981 E-03 
3.b984E-03 
3.70P2E-03 



Raw Delta 



-29.33 
-29.10 
-29.85 
-29.22 
-29.50 
-29.46 
-28.99 



delta 180 



-48.77 
•48.56 
-49.29 
-48.69 
-48.97 
-48.91 
-48.46 



delta180 
w.r.t SMOW 



-19.42 
-19.20 
-19.95 
. -19.33 
-19.62 
-19.56 
-19.09 



19/04/200714:00 



Results for CO? byCF (uncallbrated)(Fn1) [Printout) 



lofl 



Tl- 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 

File: 1804423F1.raw 
Prelect: controIe2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Line: 20 
MSflle:M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M^N41 
Sample ID: 
DescrinMon; A 8?5423 F1/60uL 



Acqulstlon Uate: 18/4/07 22:25"" 

Weight 0.00: 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
type: 
Standard: 
Slot NumlKR JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncallbrated) 
Gas: C02 Uncallbrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 

Ratio 2: 180 .20 



Molecular delta 
Label: Value; 

delta 45 -34.63 

delta 48 -20.06 



wrt: 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 
3 
11 
12 
13 



iwajor 
Height (nA) 



5.15 
[5.18 
5.18 
4.97 
5.04 
5.12 



RT(Sec) 



.127.8 
187.7 
247.7 
2427.8 
2487.7 
2S47.7 



Ratlo.4SM4 



1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.16806-02 
1.1680E-02 



Ratio 46/44 



3.8113E-03 
3.8106E-03 
3.8089E-03 
3.80898-03 
3.8111E-03 
3.8113E-03 



Mean: 1.1680E-02 3;810SE-03" 
StdDev of ««(%.): 0.02 0.28 : 



Sample Data 



Peak No 



RT (Sec) 



792.2 



1020.8 
«SCI4!9 
1565.1 
1800.2 
1887.5 



Major Height 



1.58 



1.54 

^:8z 

0.62 
Z54 
4.48 



Major Area 



7.1283E-09 
1.9718E-08 
8.7894E-09 
6.0977E-08 
5.4335E-a9 
3.1125E-08 
5.872BE-08 



Ratio 45/44 



1.1548E-02 
1.1732E-02 
1.1686E-02 
.1.1824E-02 
1.1824E-02 
1.i812E-02 
1.1B26E-02 



Raw Delta 



-11.26 
4.50 
0.54 
12.33 
12.32 
11.29 
12.52 



delta 13C 



-46.93 

-34.75 

-22.61 
-23.68 
-22.42 



Ratio 46/44 



3.6981 E-03 
3.e9S9E-03 
3.e958E-03 
3.6997E-03 
3.6965E-03 
3.6970E-03 
3.6982E-03 



Raw Delta 



-29.50 
-29.29 
-29.83 
-29.08 
-29.92 
-29.78 
-29.46 



delta ISO 



-48.91 
-48.74 
-49.27 
-48.56 
-49.38 
-49.24 
-48.93 



deltalBO 
w.r.t SMOW 

-19.56 
-19.39 
-19.93 
-19.20 
-20.04 
-19.90 
-19.58 



19/04/2007 14.03 



Results tor C02 by CF (uncalibrat9d)(Fn1) [Printouq 



lofl 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File; 1804Blu2FZraw 
Proloet contro'le2007.PRO 
Sample list: 1804.spt 
Line: 17 
MS file: M-AN41 
Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Detcriotion; Blane urlnajre 2 Pool 4 F2/750uL 



Acqulstlon Date: 18/4/0720:11 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
. Type: 
Standaid: 
. :si6t Number JB 251 
, . .Run Index: 



Reference standard ' ;; " 

Species: C02 by CF(uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta . Molecular delta 
l^bel: Value: Ubel: Value: 
Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34 63 
Ratio 2: 180 -?n delta 46 -20 06 



wrt 

'PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



PeakNo 



HeIglit(nA) 



5.19 
.5.19 
5.18 
4.95 
4.98 
5.09 



RT(Sec) 



127.8 
187.7 
247.7 
2427.7 
2487.7 
2547.7 



Mean: 
StdDevofflt(%.): 



Sample Data 



Ratio 45/44 



1.1678E-02 
1.1678E-02 
1.1678E-02 
1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1679E-02 



1.1679E-02 
0.02 



Ratio 46/44 



3.8124E-03 
3.8116E-03 
3.8112E-03 
3.8102E-03 
3.8121 E-03 
3.8127E-03 



3.8117E-03 
0.27 



Peal(No 



RT{Sec) 



SS1» 
13Z8t1 



Major Height 

— tm 



mr& 



^■SS: 



Major Area 



1.2930E-08 
3.071 3E-08 
3.351 9E-0B 



Ratio 46/44 



1.1734E-02 
1.1790E-b2 
1.1799E-02 



Raw Delta 



4.78 

0.50 

10.31 



delta 13C 



:i2<CX0 



Ratio 46/44 



3.6^76E-03 

3.69a6E-03 

" 3.6g96E-03 



Raw Delta 



-29.94 
-29.66 
-29.40 



delta 180 



-49,39 
-49.12 
■48.86 



deita180 
w.r.t SMOW 



-20.05 
-19.77 
-19.51 
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Results forC02 bj^ CF (uncalibrated)(Fh1) [PrinloutJ 
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LNDD 1178 



stable Isotope 

GF Analysis Results 



File: 1804423F2.taw 
Project controle2007.PRO 
Sample list 1804.spl 
Une: 18 
MS file: M-AN41 
Inlet GC-combusHon 
Inlet flie: M-AN41 
Sample ID: 
DescrioBon: A 825423 F2/400uL 



AcqulsUon Date: 18/4/07 20:56 

Weight 0.00 
injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
.Standard:. 
Slot Number: JB ZS1 
Run Index: 



Reference standard '■ 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 . Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Ubel: Value: Label: Value: 
RaUo1:13C -36.3 delta 45 -3463 
Raa°2:180 -20 rtPHa46 -ggpH 



wrt 
PDB 
FOB 



Corrections *, 

Equilibrium cori^ction: None 



Peak No 



1 
2 
3 
9 
10 
11 



Maj6^ 
Height (nA) 



5.19 
5.26 
5.30 
5.05 
5.11 
5.25 



RT(Sec) 



127.9 
187.7 
247.8 
2427.9 
2487.8 
2547.8 



Mean: 
StdDevoffltpi.): 



Sample Data 



Ratio 45/44 



1.1679E-02 
1.1679e-02 
1.1679E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 



Ratio 46/44 



3.8123E-03 
3.8108E-03 
3.8097E-O3 
3.8090E-03 
3.8lilE-03 
3.8111E-03 



1.ieaOE-02 3.8107E-03 
0.03 0.33 



Peai(No 



RT(Sec) 



«B.1S*|> 

979.5 

^S53^ 



1341.4 



Major Height 



•3!JSS 
0.49 



0.38 



Major Area 



1.7228E-08 
3.08e7E-09 
4.5906E-08 
5.3894E-08 
2.9334E-0a 



Ratio 45/44 



1.1733E-02 
1.1864E-02 
1.1814E-02 
1.1825E-02 
1.1795E-02 



Raw Delta 



4.59 
15.77 
11.55 
12.42 

9.BB 



delta 13C 



-19.09 



-2S.1S 



Ratio 46/44 



3.701 OE-03 
3.7ci03E-03 
3;7006E-03 
.3.70.1QE-03 
3.69'73E-03 



Raw Delta 



-28.81 
-28.07 
-128.90 
-28.78 
-29.76 



delta ISO 



-48,27 
-48.46 
•48.38 
-4S.2iS 
-49.22 



delta180 
w.r.t SMOW 



-18.00 
-19.09 
-19,01 
-18.89 
-19.88 



■i^.. 
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Results for C02 by CF (uncalibraled)(Fn1) [Printout] 
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stable isotope 

CF Analysis Results 



RIe: 1804Blu2F3.taw 
Project: controle2007.PRO 
Sample list 1804.spl 
Une: 15 
MS file: M^N41 
Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-MUi 
Sample ID: 
Description: Blanc urinaire 2Pool 4 F3/30uL 



Acqulstlon Date: 18/4/07 18:29 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
BotUe: 
Type: 
: Standard: ' ' 
Slot Number: JB 251 
Run index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas:C02 . Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
OeconvoluUon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C ■ -38.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value:' 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium conre.ction: None 





- M*jor 








Peak No 


HeiBht(nA) 


.RT(Sec) 


RaUo 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.41 


127.1. 


1.1681E-02 


3.8046E-03 


Z 


4.43 


186.9 


1.1681E-02 


3.80eOE-03 


3 


4.46 


246.9 


1.1681E-02 


3.8070E-03 


19 


4.51 


2427,3 


1.1677E-02 


3.8085E-03 


20 


4.S9 


2487.2 


1.1678E-02 


3,8099E-03 


21 


4.73 


2547.2 


1.1678E-02 


.3.8125E-03 



Mean; 
StdDevofrit(%,): 



Sample Data 



Peak No 



1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 



RT(Sec) 



810.1 
841.8 



1062.8 
1141.5 
1165.6 
1186.3 
1271.3 



1405.7 
1439.6 
1504.5 



1725.1 



Major Height 
(nA) 



7.96 
0.31 



0.56 
0.41 
0.79 
1.11 
3.48 



2.51 
0.31 
0.45 



0.73 



1.1670E-02 
0.03 



Major Area 



3.S424E-08 
1.2351E-09 
3.3993E-08 
5.0a2dE-09 
2.7S60E-69 
4.9455E-09 
7.1184E-09 
Z8S95E-08 
1.0329E-07 
Z0942E-08 
2.0683E-08 
Z1741E-09 
4,2416E-09 
e.649SE-08 
6,9419E-09l 



Ratio 45/44 Raw Delta 



1.1704E-02 
■1.1838E-02 
1.1732E-02 
1.1761E702 
1.1800E-02 
1.1791E-02 
1.1738E-02 
1.1762E-02 
1.1768E-02 
1.1763E-02 
1.1769E-02 
1.1774E-02 
1.1785E-02 
1.1778E-02 
1.1794E-02 



■ 9.72 
13.54 
4.48 
6.98 
10.31 
9.53 
5.02 
7.10 
7.58 
7.18 
7.71 
8.11 
9.11 
8.45 
9.84 



delta 13C Ratio 46/44 



-25.34 
-21.39 



-28.15 
•24.68 
•25.52 
•30.16 
•28.03 



-27.39 
-26.95 
-25.94 



-25.18 



3.6991 E-03 
3.6968E-03 
3.6987E-03 
3.69BZE-03 
3.6g39E-03 
3.6981 E-03 
3.8669E-03 
3.6984E-03 
3.6993E-03 
3.6963E-03 
3.6978E-03 
3.6952E-03 
3.6963E-03 
3.6982E-03 
3.69646^3 



Raw Delta 



-28.37 
-26.99 
-28.52 
-28.72 
-29.89 
-28.80 
-29.14 
-28.77 
-28.56 
•28.84 
-29.00 
-29.70 
-29.44 
-29.02 
-29.51 



delta 180 



-47.85 
-48.46 
-47.98 
-48.19 
-49.35 
-48.27 
-48.59 
-48.24 
-48.04 
-48.31 
-48.46 
-49.15 
-48.90 
-48.49 
■48.97 



deHa180 
w.r.t SMOW 
-18.47 
-19.10 
-18,60 
-18.82 
-20.01 
-18.90 
-19.23 
-18.67 
-18.66 
-18.94 
-19.10 
-19.81 
-19.55 
-19.12 
-19.63 



19/04/2007 14:06 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 18(W23F3.raw 
Pnieck controle2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Line: 16 
MS file: M-AN41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
D'escriptleh: A 825423 F3/30uL 



AcqulsUon Date: 18/4/07 19:30 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index:. 



Reference standard 

Species: C02 by CF (unoallbrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Oeconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C ■ -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
FOB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 
3 
24 
25 
28 



raajsr 
Helflhtia 



4.56 
4.66 
4.74 
4.94 
5.03 
S.17 



!*! 



RTjSec) 



127.3 
187.1 
247.1 
2427.7 
2487.6 
2547.6 



Ratio 4S/44 



1.1679E-02 
1.ia78E-02 
■ 1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1679E-02 



Ratio 46/44 



3.a083E-03 
3.8O03E-O3 
3.8086E-O3 
3.8086Er03 
3.8111E-03 
3.8121 E-03 



Mean: 1.1679E-02 3.8097E-03 
Std Dev of m (%.): 0.02 o.34 



Sample Data ■ 



Peak No 



2 

3 

4 

S 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

is 

16 
17 
18 
19 
20 



RT(Sec) 



809.4 
817.4 
842.2 



894.0 
1063.4 
1144.4 
1166.6 
1188.S 
1268.9 
1278.7 



1404.0 
1441.1 
1465.1 
1505.0 



Major Height 
£nAl. 



1705.3 
1725.61 



3.96 
0.33 
0.34 



0.32 
0.52 
3.30 
O.SS 
1.41 
0.93 
0.52 



1.65 
0.97 
0.35 
0.54 



Major Area Ratio 45/44 I Raw Delta 



0.39 
0.81 1 



2.044eE-08 
2.0532E-00 
2.948SE-09 
3.5892E-08 
1.7989E-09 
4.5818E-08 
2.2076E-08 
3.7708E-09 
9.3160E-09 
6.6S92E-09 
3.8710E-09 
5.0223E-08 
1.6336E-08 
1.2569E-08 
7.S452E-09 
3.4S32E-09 
4.6672E-09 
6.859SE-08 
3.8569E-09 
7.9879E-09I' 



1.1804E-02 
1.1750E-02 
1.1782E-02 
1.1732E-!)2 
.1.1754E-b2 
1.1780E-62 
1.i788E-02 
1.1859E-02 
1.1782E-02 
1.1768E-02 
1.1792E-02 
1.1784E-02 
1.1780E-02 
1.1781E-02 
1.1739E-02 
1.1786E-02 
1.1824e-02 
1.1797E-02 
1.1B20E-02 
I.I8O6E-O2I 



10:70 

8.10 

8.84 

. 4.54 

6.44 

8.60 

9.28 

15.44 

8.84 

7. 

9.66 

9.02 

8.66 

8.71 

5.13 

9.16 

12.37 

10.08 

12.05 

10.87 



delta 13C Ratio 46/44 1 RawD«lta 



r24.31 
-29.13 
-26.25 



-28.75 
-26.47 
-25.78 
-19.43 
-26.23 
•27^6 
-25.38 



-26.35 
-30.04 
-25.88 
-22.55 



-22.90 
-24.11 



3.6991 E-03 
3.7070E-d3 
3.7008E-03 
3i70D8E-03 
3.7p'48E.03 
3.6g82E-b3 
3.7000E-03 
3.7000E-03 
3.6998E-b3 
3.6978E-03 
3.eg88E-03 
3.7005E-03 
3.69SgE-03 
3.6982E-03 
3.6977E-03 
3.6966E-03 
3.6953E-03 
3.6094E-O3 
3.697SE-03 
3.6973E-03 



-28.91 
-26.83 
-28.46 
-28.47 
-27.44 
-29.19 
-28.74 
-28.76 
-28.80 
-29.36 
-29.08 
-28.64 
-29.09 
-29.27 
-29.40 
-29.70 
-30.04 
-29.02 
-29.52 
-29.58 



delta ISO 


deltalSO 




w.r.t SMOW 


-48.39 


-19.02 


-46.34 


-16.91 


-47.94 


-18.56 


-47.94 


-18.58 


-46.93 


-17.52 


-48.66 


-19.29 


-48.22 


-18.85 


-48.25 


-18.87 


-48.27 


-18.90 


-48.82 


-19.46 


-48.55 


-19.18 


-48.12 


-18.74 


•48.55 


-19.19 


-48.74 


-19.38 


-48.85 


-19.50 


-49,15 


-19.81 


-49.50 


-20.16 


-48.50 


-19.13 


-48.98 


-19.83 


. -49.04 


-19.69 
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Codification : E-CC-10 
Version : C 
Date : 09/05/2006 
■ 1/2 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTA^ES 

GG/c/IRMS 



EN CONFIRMATION 



Num^ro d 'identification de I'appareil :.....5ifeipi;'.«ie3 .^ 
instruction de confirmation :../.......5.:.JjO{aj:jS I 



1. Tune 

Specification : plateau du peack Centrq > 10 V 



Tune ccnforme ; 



oiu 



OC 


non 





2. StabiEte de 1'inistriiini.nf 

Sp&ifidtion: &art mesure entre valeur maximale et valeur 
Stability conforme : 



minimale du ratio 2/1 < 0.5 %o 



oui 



oC 


non 





Hi>< 



3. Preciaioii de I'instnamonf 



■•' •**-'^''^^!*4=w>.Sri.A<g,.J>;j,;,.v,. ..J. 



Code dela solution Mix CalBRMS: .9.9.C 

yaleurs()t)tenne5 (%o^r^nr,T 3 iniectinn«r 



Moyenne 



Ecart-type 



D^cane 

i 



ChqC^ 



Undecane 



~^%,\^\ 



P^OH- 



Dodecane' 



-^JL,o^ 



\Vc=V 



Specification: ^cart-type d'au moins 3 alcanes<0.5 %o: 
Precision conforme : 



om 



non 



M6tliyldecaifoate 



^Koe> 



<^x\a 



i% 



■BBBB 
LNDD 1184 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-10 
Version : C 
Date: 09/05/2006 
__^^ 2/2 ■ 



VlRinCATIONDES PERFORMANCES INSTRUMENTALES 

CG/C/IRMS 



EN CONFffiMATION 



4. CaliTyafin n de I'instmmpnf 

Code aela solution MixSCal Acetate: .^CiQ .V..C, 

" . ■ ' I ' ■ .... 

ValeursobtenHcs (%o)'. 



^SoHfNkCQl ULU ^. 



'^OMftWtfti ^g^Wo'? 



5a Androstanol AC 



- 3c,C?^ 



•3.1,jba 



EtiochoIanoloEe AC 



-K^S^ 



-t^.A^ 



5b Androstanediol diAC 



- 5 '^,54 



^^.^^ 



Itttervalle de valears ncceDtaMnsi 



11 K^toetiocholanolone AC 



■1..C ,Jb:S 



ValfljTS tfadoriques 



Valeurs fcaoriques + 0.5%o 



Valeurslh^oriques - 0.5%o 



5aAadrostanolAC 



-30.46 



-29.96 



-30.96 



Etiocholanolone AC 



-19.91 



-19.41 



-20.41. 



5b Androstanfedibl diAC 



-33.81 



-33.31 



-34.31 



Rdsultals confonnes : 



. oui tv' 



non 



11 K6toetiocholanotone AC 



-16.30 



-15.80 



'•16.80 



:'' . Rayerla mention inutile 
Observations: 



^?-!^:- ■■■- — .,,:,r.fK»-.. 



Date 



Validation 



Op^rateur 



^^\o^\o^ 



Code et Visa 




Date 



A?>l0lfl0:h 




,,. . .?/^^!^!;^'"/'^f ' f "-""^-^"re aurespor^aiUausect^ confirmation concerni 

X section correspondante. 



,.«.*„w.^.^;."=ji/^--rrr.r£ 



Ci 



LNDD 1185 
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^g^^^il^-^'^:*!^ 



^0 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 

Project: 

Sample list: 

Une: 

MS file: 

Inlet: 

Inlet file: 

Sample ID: 

13e5crlptlon; 



1804stablllte1.raw 

controle2007.PR6 

18(M.spl 

1 

Co2 stab 

GCrCombustion 

Do Nothing 

test de stablllte 



Acquistion Pate: 18/4/07,9:07 

.Weight: 0.00 ' 
injection Volume: 
' V ; - .<: Bottle: 1 
'i:.' r ■ V type: : 

:!;•' Standard:;! '- ■ .■ ■■' ■ ■ 
jiSlot,Numhon|JB2S1 
i!:' Run index: ■ .- 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibraled) 
Gas: C02 Uncalibraled C02 

Ratio type: Elemental 
OeconvoiuUon: Craij 

Elemental delta 
Ubel: Value 

Flatlol:13C "-36.3' 

Ratio 2: 180 -20 



Moiectiiar delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt; 

PDB- 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 
1 
2 
3 
4 
5 

6 ■ 
• 7 
8 

10 



BISpT 
HeiflhtfaAl 



3.99 
4.01 
4.03 
4.05 
4.09 
4.12 
4.19 
4.23 
4.24 
4.24 



RT(Sec) 



36.S 
86.4 
156.4 
216.S 
.276.5 
336.S 
396.6 
456.6 
516.6 
576.7 



Ratio 45/44 



1.16B2E-02 
1.1682E-B2 
1.1682E-02 
1.1682E-02 
1.1682E-02 
1.1662E-02 
1.ie82E-02 
1.1682E-fl2 
1.1681E-02 
1.1881 E-02 



Ratio 46/44 



3.809SE-03 
3.8098E-03 
3.80g6E-03 
3.8093E-03 
■3.8b8'8E-03 
3.8052E-03 
3.8086E-b3 
3.8074E-03 
3.8077E-03 
3.8078E-03 



Mean: 1.1682E-02 3.8086E-03 
Std Dev of fit pi.): o.02. ' ...0^09' '■ 



Sample Data 



Peai< No 



RT(Sec) 



Major Height 



Major Area 



Ratio: 4S/44 



'.Raw Delta 



delta 13C 



R^tio 46/44 



Raw Delta 



delta 180 



deltalSO 
w.r.t. SMOW 



I^WSSjfc^jSlV.^;.:-"- -, ^.t!,;4i-.•^y^.^««^ 



&?3S!e3Sj?'ri»!&a5?.i ^^ ; 



>T5! 



sHsteWiE? 



16/04/200709:18 



Results f&rCb2 by GF (unralibrat^d)(Fn1) tPHntouq|' 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804stabllite2.faw 
Prolect: controIe2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Line: 2 
MS file: Co2 stab 

Inief 6C-combustion 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
Description: lest de stabllHe 



Acqulstlon Date: 18/4/07 9:18 

Weight: 6.00 . 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number. JB 251 
. Run Index: 



Reference standard 

Specie*: C02 by CF (uncalibrated) 

Ga4: 002 Uncalibrated 002 
Ratio ^pe: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 

Label: . Value: 

Ratio 1:13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta A. >'; 
Label: . Valii^: 

delta 45 -34.63 : 

delta 46 ' -20.06 



•wrt:' 

; ;PDB 

'PDB 



Corrections 

Equinbritim correction: None 



Peak No 


— uranjp — 

Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 46/44 


Ratio 46/44 


1 ■ 


4.25 


36.8 


1.1681E-02 


3.8081 E-03 




4.26 


96.7 


1.1681E-02 


3.8082E-03 




4.28 


156.8 


1.16816-02 


3.8084E-03 




4.30 


216.8 


1.1681E-02 


3.8084E-03 




4.33 


276.8 


1.1681E-02 


3.8"083E-03 




4.36 


336.9 


1.1681E-02 


3.8D82E-03 




. 4.39 


396.9 


1.1681E-02 


3.8082E-03 




4.43 


456.9 


1.1681E-02 


3.8081E-03 




4.46 


517.0 


1.1681E-02 


3.8082E-03 


10 


4.50 


577.0 


1.ie81E-^)2 


3.8081 E-03 



Mean: 1.1681E-02 3.8082E-03 
StdDevofflt(%.): 0.01 . . .0.o'3 



Sample Data 



Peak No 



RT (Sec) 



Major Height 



Major Area 



Ratio 45/44 



Raw Delta 



.delta 13C 



Ratio 46/44 



Raw Delta 



delta 180 



deltalSO 
w.r.tSMOW 



^f«^5SsA«3s.l«.-.:-.-^.,t.. V.-.-*!^fi8^3ttSSiUi;|aii^^^^ 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 

me: 1804stabllile3.raw 
Prolect: controle2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Une: 3 
MS file: Co2 stab 

Inleb GC-combustlon 
Inlet file: Oo Nothing 
Sample ID: 
Descrinflon; test de sfablllta 



Acqulstion Date: 18/4/07 9:29 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 
Boffle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
' Run Index: 



Reference standard '. """ '. — ^~ 

Species: C02 by CF{un(pallbrated) 
Gas: C02 Uiicallbrated C02 

Ratio ^pe: Elemental 
Deconvolutlon: Ctalg 

Elemental delta Molecular delU 
Label: Value: • Label: Value: 
RaUo1:13C -35.3 delta 45 -34.63 
R°f°2=180 -20 delta 46 -ZOOB 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 


— BlajSi— 
Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 46/44' 


Ratio 46/44 


1 


4.S6 


37.1 


1.1680E-02- 


3.8081 E-03 




4.59 


B7.1 


1.1681E-02 


3.8080E-03 




4.64 


157.1 


1.1681E-0S 


3.808DE-03 




4.67 


217.2 


1.1681E-02 


3.8081 E-03 




4.72 


277.2 


1.1681E-02 


3.8078E-O3 




4.76 


337.3 


1.1B81E-02 


3.8079E-03 


7 


4.82 


397.3 


1.1681 E-02 


3.8073E^)3 




4.90 


457.3 


1.1681E-02 


3.8069E-03 




4.94 


517.4 


1.1661E-02 


3.8068E-03 


10 


4.98 


577.4 


1.1681E-02 


3.8067E-03 



Mean: 1.1681E-02 3.8076E-03 
StdDevoffitfA.): 0.01 . . o.06 



Sample Data 



Peak No 



RT (Sec) 



Major Height Major Area 
<nA> 



Ratio 45/44 



Raw Delta . 



delta 13C 



Ratio 46/44 



Raw Delta 



delta ISO 


deltalSO 
w.r,t?MOW 



*-*S^'5>^-.5»^t<5?^.rtae«.^^s4^.^^ .•.^ 



•^^^«iS0^M^-XiS^%^tl!SiCji-^Jitt$i^<ifC^^ 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 
1/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2 

Appareil concern^ ; Isoprime 2 i ; 



COLONNE ; 



INJECTION: 



CONDITION GC 



Type : 
Longueur : 
Diam^tre interne : 
Epaisseur du film : 

Mode : 
Temperature : 
Volume injecte : 

Temperature initiale : 
Gradient de temperature: 

Temperature finale : 
Pression He constante : 



DB17-MS JW Scien 122.4732 
30 m 
0,25 mm 
0,25 ^m 



Split Ratio:'hoRO 
280 °C -jQg^ 

100°C pendant 4 min 
100°C->150°Cil5°C/min 
150°C->200°C>30°C/min 
200 °C pendant 1 min 
tr Decane environ 190 s 



ASSURANCE CiJA.iu 
LNDD 



INTERFACE : 


Piege a eau: 


-ioo°c mw 




Four a combustion : -' 


850°G . ^ 




Ligne de transfert : 


350°C 


CONDITIONS MS : 


Mode d'acquisition : 


SIM sur les ions 44, 45 et 46 




Programmation de I'acquisition: 


Temps d'acquisition total: 840s 
a 20s RG open 
a 50s RG close 

i 80s RG open ^ 
a 110s RG close 
iieOHSclosI 
a 600s HS open 
a 720s RG open 
& 750s RG close . 
> 780s RG open 
a 810s RG open 



APPUCABLE le 



2 5 JAN. 2006 



Deiai avant fin de I'acquisition: 30s 



^f 



LNDD 1190 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 

2/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DF. ISOPRIME 2 



Action 



redigepar 



v6nfi6 par 



verifie par 



approuve par 



N° Version 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 




Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAURRIZ ; 



Motif 



Cr^ationdu document 



Date 



25/01/2006 




^5 



LNDD 1191 



stable isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804MixCallRMS01.raw 
Prelect: controle2007.PRO ' 
Sample list: 1804.3pl 
Une:4 
MS file: M-AN38B 

Inlet: GOcombustion 
inlet file:- M-ANasb 
Sample ID: 
bescripHon: test de perfbrmance Mix Cal IRMS 005 



Acqulstlon Date: 16M/07 9:S0 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
BotHe: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncallbrated) 
Gas: C02 Uncanbrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





■■ Majbr ' 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.88 


47.7 


1.ie80E-02 


3.B106E-03 


2 


5.01 


■107.S 


1.1880E-02 


3.8110E-03 




5.22 


747.9 


1.ie80E-02 


3.8104E-03 


8 


S.23 


807.7 


1.1680E-02 


3.8110E-03 



- Mean: 1.1680E-02 3.81O8E-03 
StdDev of «(%,): 0.01 v o.09 



Sample Qata 



Peait No 



RT(Sec) 



202.4 
267.8 
357.2 
547.4 



Major Height 



2.03 
1.94 
1.98 
2.09 



Major Area 



6.7933E-09 
6.6158E-09 
6.7761 E-09 
7.07B6E-09 



Ratio 45/44 



1.1709E-02 
1.1762E-02 
1.1718E-02 
1.1730E.02 



Raw Delta 



2.48 
7.04 
3.22 
4.23 



delta 13C 



-32.77 
-28.06 
-32.00 
-30.95 



Ratio 46/44 



3.69g3E-03 
3.6983E-03 
3.6977E-03 
3.697SE-03 



Ravi Delta 



-29.27 
-29.53 
-29.68 
-29.72 



delta 180 



-48.72 
-48.99 
-49.13 
-49.16 



delta180 
w.r.t SMOW 



-19.36 
-19.64 
-19.78 
-19.82 



'■«i'<^'5"».-.-;,*.^;,'<sc«-.,';,g^s(X4iS<«:--i-.-:/<'-yf>;,^ji • 



■Ky>'*.*^s>>::r'fi«.^yr;t;>iA ;«-.- .'■.*-»i*i..v» 
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stable isotope 

CF Analysis Results 



l-iie: 1804MixCallRMS02.raw 
Prolect controle2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Line: S 
MS file: U-AN38B 
Inlet GC-combusflon 
Inlet file: MnANSSb 
Sample ID: 
Description: test de Derformance Mix Cal IRMS nn-; 



Acquistion Date; 18/4/07 10:06 

WelBht:0.00- 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Oeconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label:- Value: 
" Ratio 1: 13C -36 3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value': 

delta 45 ^4.63 

delta 46 -20.06 



■wrt: 
ROB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction; None 



Peak No 



Inajor 
Height (nAI 



5.21 
5.22 
5.33 
5.34 



RT(Secl 



47.9 
107.8 
748.0 
807.8 



Ratio 45/44 



1.1681E-02 
•1.1681E-02 
1.1681E-02 
1.1681E-02 



Mean: 1.1681E-02 
StdDevoffitpi.): . o.OI 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



202.5 
267.7 
357.0 
547.4 



Major Height 
fnA) 



2.25 
2.17 
2.25 
2.35 



Ratio 46/44 



3.8a99E-03 
3.8093E-03 
3.8102E-03 
3.8106E-03 



3.8100E-03 
0.10 



Major Area 



7.3919E-09 
7.3574E-09 
.7.6244E-09 
7.9488 E-09 



Ratio 46/44 



1.1709E-02 
1.1762E-02 
1.171 9E-02 
1.1730E-02 



Raw Delta 



2.42 
6.95 
3.26 
4.17i 



delta 13C 



-32.83 
-28.16 
-31.3S 
■31.01 



Ratio 46/44 



3.69S0E-03 
3.6970E-03 
3.6959E-03 
3.6958E-03 



Raw Delta. 



-29.32 

-29.60 
-29.93 
-30.QO 



delta 180 



-48.77 
-43.06 
-49.36 
•49.44 



deltalSO 
w.r.L SMQVy 
-19.42 
-19.71 
-20.03 
•20.10 



.C^'i' ••Vi!.V':=r;3df.*,-y.--e:s 



■I-.'-.- 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



Hie: 1804MixCa«RHS03.faw 
Project controle2007.PRO 
Sample list: 1804.3pl 
Line: S 
MS file: M-AN38B 

Inlet' GC-combusHon 
Inlet file: M-AN38b 
Sample ID; . 
Description: test de performance Mix Cat IRMS 005 



Acquistlon Date: 16/4/07 10:22 

Weight- p.OO 
Injection Volume: io 
Bottle: 1 
Type: 
, ; Standard; 

Slot Number: Jb'251 ' 
, Run Index: 



Reference standard 

Species: C02byCF,(uncalibrated) 
Ga3:C02 ' Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon; Craig 

Elemental delta 
L^bel: Value: 

Ratio 1: 13C 46.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt 

PDB 
PDB 



Corrections 

. Equilibrium correctlop: None 



Peak No 


■ MaJ6r 
Height (nAl 


RT(Seo) 


Ratio 4S/44 


Ratio 46/44 


1 


5.35 


48.0 


1.1681E-02 


3.B093E-03 




5.33 


107.9 


1.1681E-02 


3.S089E<}3 




5.29 


748.1 


1.1682E-02 


3.8103e-03 




5.35 


807.9 


1.1682E-02 


3.8101E-03 



Mean: 
StdDev of «(%.); 



1.1681E-02 
0.01 



3.8097E-03 
0.08 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



20i2 
267.6 
357.2 
547.5 



Major Height 
taAJ. 



4.31 
4.15 
4.29 
4.50 



Major Area 



1.3585E-08 
1.3693E-08 
1.4511E-0B 
1.4634E-08 



Ratio 45/44 



1.1711E-02 
1.1762E-02 
1.171,8E-02 
1.1727E-02 



Raw Delta 



2.58 
6.91 
.3.14 
3.90 



delta 13C 



•32.66 
-28.20 
-32.09 

-31.31 



Ratio 46/44 



3.6975E-03 
3.6973E-03 
.3,686SE-03 
3.6975E-b3 



Raw Delta 



-29.36 
-29.44 
-29.67 
-29.49 



delta 180 



-48.81 
-48.89 
-49.11 
^8.94 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



-19.45 
■19.54 
-19.77 
-19.59 



- ?■ 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804MlxCalAcetale01.raw 
Project: conlrole2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Lino: 7 
MS file: M-AN41 
. Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 - 
Sample ID: 
Deserintlon: Calibration Mix Cal Acetate ooic 



Acqulstlon Date: 1 8/4/07 1 0:38 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number. JB 251 
• Run index;. 



Reference Standard 

Species: C02 by CF (uncallbrated) 

Gas: C02 • Uncallbrated C02 = 

Ratio type: Elemental 
OeconvoluHon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
tabel: Value: Label: . Value: 
Ratio 1:13C J8.3 delta 45 -34.63 
Ratlo2:180 .20 delta 46 -20 06 



wtt; 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 
3 
8 
9 
- 10 



Major 
Height (nA) 



5.42 
5.41 
5.38 
4.79 
4.83 
4.96 



RT (Sec) 



128.0 
187.9 
247.9 
2427.5 
2487.5 
2S47.S 



Ratio 46/44 



1.1681E-02 
1.ieB1E-02 
1.ie81E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
■1.1660E-02 



Ratio 48/44 



3.8ipOE-03 
3.80g3E-b3 
3.8088E-03 
3,8-(d2E-03 
3.8108E-03 
3.8110E4)3 



Mean: 1.1681E-02 3.8100E-03 
StdDevofflt{%<): 0.01 o.14 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



881.0 
1249.0 
1321.6 
1494.6 



Major Height 
(nM 
2.26 
3.01 
2.23 
2.06 



Major Area 



1.0671E-08 
2.2808E-O8 
1.6417E-08 
1.9316E-08 



Ratio 45/44 



1.1733E-02 
1.18S5E-02 
1.1700E-02 
1.1897E-02 



Raw Delta 



4.51 
14.94 

1.70 
18.51 



delta 13C 



•30.68 
-19.92 
•33.56 
•16.25 



Ratio 46/44 



3.6883E-03 
3.69e8E-03 
3.6966E-03 
3.6980E-03 



l^w Delta 



-29.26 
-29.71 
-29.76 
-29.41 



delta 180 



^8.71 
•49.18 
-49.20 
-48.90 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



-19.35 
-19.83 
-19.86 
-19.54 
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File: 1804MlxCalAcelate02.faw 
Prolect: conlrole2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Line: 21 


Acqulstlon Date: 18/4/07 23:10 

Weight- 0.00 
Injection Volume: 10 


— =— 


MSfile:M-AhM1- 


Bottle: 2 




Inlet GC-combusSon 
Inlet file: M-AN41 
Sample 10: 


Type: 
Standard: 
Slot Numben.JB 251 




Description: CalibraHon Mix Cal Acetate 001C 


Run Index: 




Reference standard 

, Species: C02 byCF (uncalibrated) 




Corrections, 




= Gas: C02 Uncalibrated C02 
Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 




pquillbrlum correction: None 




Elemental delta Molecular delta 
Label: Value: Label- v^ino- .._^ 
RaU0l:13C ^6.3 det'^s -IT^ ^b 
1 Rat!02L±8p -20 .„„a46 -,nm oS^ 


■ ■•■. 













Peak No 



1 
2 

3 
8 
9 
10 



major 
Height (nAl 



5.28 
.5.33 
5.36 
4.97 
5.02 
S.14 



RT(Sec) 



127.9 
187.8 
247.8 
2427.7 
2487.6 
2S47.7 



Ratio 46/44 



1.1680E-02 

1.1680E-02 ■ 

1.1680E-02 

1.1680E-02 

1.1680E-02 

1.16B0E-02. 



Ratio 46/44 



3.8103E-03 
3.8095E-03 
3.8086E-03 
3.8098E-03 
3.8111E-03 
3.8111E-03 



Mean: 1.1B80E-02 3.ai01E-03 ' 
StdDevoffitpU): 0.01 0.21 



Sample Data 



Peak No 



RT (Sec) 



880.6 
1249.1 
1321.7 
1494.S 



Major Height 



2.22 
2.87 
2.11 
1.88 



MaJorArea 



1.06$5E-08 
Z1998E-08 
1.S542E-08 
1.8386E-08 



Ratio 45/44 



1.1726E-02 
1.1851E-b2 
1.1698E-02 
1.1896E-02 



Raw Delta 



3.02 
14.66 

1.51 
18.51 



delta 13C 



•31.29 
-20.23 
-33.77 
-16.25 



Ratio 46/44 



3.698SE-03 
3.8991 E-03 
3.6983E-03 
3.8981 E-03 



Raw Delta 



-29.19 
-29.10 
-29.32 
-29.40 



delta 180 



•48.64 
-48.68 
-48.76 
■48.88 



deltalSO 
w.r.t SflfOW 
-19.29 
•19.22 
-19.41 
-19.52 



19/04/2007 09:18 



Results for 002 byPF (uncalibrated)(Fh1) [PrtntOulJ 



lofl 



1(f 



LNDD 1200 




§ 

en 
in 

-1<SI 






3 



^ 






-^ 



A 



4 




X5 



LNDD 1201 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version : F 
Date : 20/09/2006 
Page : 1/2 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/G/IRMS 



Echantillon : 
Rdpertoire: 



A 825423 



1804 



Instrument: 
COetparaphe: 



GC/C/[RMS Isoprime 2 



26ol^ 



Valeur isotopique du reactif de derivation: 



-52,69 



Fraction Fl f metabolites de la cortisone et du cortisolt 








Blanc urinaire 




EchantUIon 






SI 


llK6to6tio 


SI 


llKeto6tio 


Nom du fichier 


1804Blu2Fl 


1804Blu2Fl 


1804423F1 


1804423F1 




tr(s) 


881 


1501 


881 


1504 




trr 


- 


1,703 


- 


1,707 


Intensity (nA) 


3.1 


4.0 


3,5 


■: 4,8 ::■ 


5 "C %o mesuree 


-30,76 


-24,80 


-30,69 


. -22,62 


5 '^C %o corrigSe 


- 


-21,86 


- ■. 


-19,45 



Fraction F2 (K«os) 














Blanc urinaire 


■X 


Echantillon 






SI 


Etio ■ 


Andre 


SI *: 


Etio 


Andro 


Nom du fichier 


1804Blu2F2 . 


18(34B!u2F2 


.1804Blu2F2 


: 1804423F2 


1804423F2 


1804423F2 


tr(s) 


881 


'l25l^ 


1278 


881 , 


1253 


1281 


trr 


-" 


1,420 


1.451 


- '. 


1,422 


1,454 . 


Intensity (nA) 


2.7 


3,6 


4,3 ' : 


• 3.6 


5,0 


6,2 


5 "C %o mesuree 


-30,38 


-25,52 


-24,70 


-30,61 


-23,44 


-22,54 


5''C%ocorrigee 


- ■ 


-22,66 


-21,75 


- 


-20,36 


. ■ -19,37 



Fraction F3 (Diols) 












Blanc 


urinaire 






SI 


5pAdioi 


SaAdiol 


. 5pPdiol 


Nom du ficiiier 


1804Blu2F3 


1804Blu2F3 


1804Blu2F3 


1804Blu2F3 


- . tr(s) 


883 


1335 


1364 


1683 


.-. trr 


-. 


1,512 


.1,545 


1,906 


. Intensite (nA) 


7,1 


8.3 


2,8 


4,9 


5"C%omesur^ 


-30,73 


-27,54 


-27,94 


-26,63 


5 "C %o corrigee 


- 


-22,25 ■ 


-22,73 


-21,67 







Echantillon 


i' 




SI 


. SfSAdiol... 


5a:Adiol 


5pPdiol 


Nom du fichier 


i804423F3 


1804423F3 . 


18d4423F3 . 


48044231F3 


tr(s) 


883 


1329 


1362 


1683 


tiT 


- 


1,505 


1,542 


1.906 


Intensite (nA) 


7.3 


4,9 


2,2 


. 4,8 


5 "C%o mesuree 


-30,67 


-26,06 


-26,41 


-24,95 


6"C%ocorrigte 


- 


-20,45 


-20,88 


-19,67 



% 
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FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 





valeur de r6f6rence d'une population t^moih 


Echantillon 

dans les norrries 




5"c%o haute . 


5"G%o basse 


oui 


non 


llKeto^tio 


•, -17,58 


::.. -26,27;: 


a. ..-.^ . 




Etio 


-19,56 


. . ;;. -26,10 ; 


^- < 




Andro 


-18,43 


■ -25,02 . 


"■■• ■ , '•i 




spAdiol 


-18,55 


-26,97 


<^ 




SaAdiol 


-18,59 


-27,40 


o( 




SpPdiol 


-18,25 


-25,55 


U 







BIu 


Echantillon | 




A%o 


A%o + 0,8%o. 


A%o. 


.A%o-0,8%o 


Etio-llK6to6tio 


-0,80 


-0,11 


-0,91 


-1,71 


Andro - 1 1 K6to6tio 


.0,11 


0,89 


0,09 


-0.71 


spAdiol-SpPdiol 


-0,58 


0,01 


-0,79 


-1,59 


5aAdiol-5pPdiol 


-1,06 


-0,41 


-1,21 


-2,01 



Seuil de positivite de I'AMA : 5"C%o(m6tabolite) - 8"C%o(conipose endogene de reference) > 3%o 

8'^Cdu compost <-28%o — rcimTlfe 

Variation maximale admissible li6e k la methode: +/- 0,8%o : 

Conclusion ^ 






L'analyse de Techantillon par spectroraetrie de mksse de rappott isotoipique (EG3 1) n'indique pas 
une prise de Testosterone ou de run de ses pr^curseurs siu: la base de I'absence d'appauvrissement 
isotopique significatif des metabolites cetoniques et diols de la Testosterone. 



Partie a rerhplir par le responsable 



Date et Paraphe du responsable: yf^ jQ l^i Q^ 
Observations: 




Ecart(s) n° : 
Cei enregistrement est a rhettredansle dossier de confirmation 
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RAPPbRT D'/VNALY^E NO 5 






Demande d'analyse de I'USADA du 13/04/2007 



Sport : 

Epreuve et lieu : 
Date: " 



MSADft ; / 
Reanafyise' 

±s/OA/i66i 



Reception def s> l'6chantillonfs> d'uriH« • 
Date : 16/04/2007 

Type de^ materiel : Beriinger 

Nombre d'echantillon(s) : . 6 (sur lo echantiilons fe^us) 

Nombre de rapport(s) d'analyse : 5' : : , " 

Rdf6rehce de(s) l'echantlllon(s) : 825423 -^ 825425 -825426 - 825427 - 993856 - 993865 



Resultats (CfrSfer^nOets en Vigueur: AMA2007)Vt 



16/d4/i2p,07 


:'■:■ ■ ■ i- 


■ ;.'■,;. ■ ■ * .1 


;;:, .. f 



Date de d6but des analyses : 



■ ^g*''"^*'? <»;apalY?gs utjllis&ps : chromatpgi^phie gazgiise couplde & la spectromdtrie de masse et 
Cftromatographle gazeuse coupl^e SMa spectrom^trie de masse"de rapport isotoplque-. - ..":, 



Conclusinng 



L'analvsPj pair finRetromfttrift de maiii<P! de rap[inrt isothp iqiip. 
n'indinue nas urie brisie de Testnsf^r one nil de I'un de ggc 
Precuriseurs siil- la base de. I'ahWenre d'app aiwrissemen» 
isotoniqiie si^nifiraHf des m^t abotitefi r^tonloues et dlols de la 
TestosfrerKne 



NB 



EchantlllonnoggaiBeSiiavaleur isotoplque dti 5a-androstanediol n'a pas pu Stre 
determlnee en ratson de sa faible concentration dans I'echantillon. 



Pesflhatairie i . r- ''■"^; '".-'■■ 

- USADA-T.Tygart (1330 quail ialce loop ;^syite2§pC9l6rado Springs -CQ&0905;- USA) fy^ ■ J 

Cople ; ■i.^n ; i I''' 

- Union Cycllste Internationale - A. GFUPPER (CH I860 AIGLE -SUISSE j 1 ' ? 
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